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1. RESUMEN DOCUMENTAL 
 
La presente investigación tiene como objetivo proponer el uso de una nueva fuente de energía para 
la obtención de productos a través de reacciones de síntesis orgánica.     
El propósito de la presente investigación fue sintetizar  Glicerolformal a partir de una reacción 
entre glicerina y formaldehido usando energía de microondas, variando la concentración del 
reactivo limitante y variando la temperatura de reacción, además de calcular el porcentaje de 
rendimiento de la reacción, una vez obtenido el producto resultante de la síntesis se procedió a 
purificar y realizar las pruebas de caracterización. 
Los resultados obtenidos después de realizar la purificación y la caracterización usando parámetros 
físico-químicos (punto de ebullición, solubilidad, índice de refracción, densidad) fueron 
comparados frente a un estándar de referencia con el fin de comprobar que efectivamente  
corresponde al compuesto de obtención de interés “Glicerolformal”, después el porcentaje de 
rendimiento obtenido por el método de energía de microondas fue comparado frente al obtenido 
por el método clásico. 
Finalmente concluimos que se puede obtener Glicerolformal utilizando energía por microondas, 
este método es ventajoso en cuanto al tiempo de reacción y además en adelante se puede realizar 
estudios de optimización de las síntesis que se realicen utilizando como fuente de energía 
microondas. 
PALABRAS CLAVE 
GLICEROLFORMAL-SÍNTESIS, GLICERINA, FORMALDEHIDO, SÍNTESIS (QUÍMICA 
ORGÁNICA), MICROONDAS-ONDAS ELÉCTRICAS, COMPUESTOS ORGÁNICOS-
SÍNTESIS. 
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ABSTRACT 
This research aims to propose the use of a new energy source for obtaining products through 
organic synthesis reactions. 
The purpose of this investigation was to synthesize glycerol from a reaction between glycerin and 
formaldehyde using microwave energy, varying the concentration of the limiting reagent and 
varying the reaction temperature, in addition to calculating the percent yield of the reaction, once 
obtained the resulting product of the synthesis was proceeded to purify and characterization testing. 
 
The results obtained after performing the purification and characterization using physico-chemical 
parameters (boiling point, solubility, refractive index, density) were compared against a reference 
standard in order to verify that indeed corresponds to obtaining compound interest "glycerol, then 
the percentage yield obtained by the method of microwave energy was compared against that 
obtained by the conventional method. 
 
Ultimately conclude that glycerol can be obtained by using microwave energy, this method is 
advantageous in terms of reaction time and can also forward optimization studies of the synthesis 
to be performed using microwave energy source. 
 
KEYWORDS 
 
GLYCEROL-SYNTHESIS, GLYCERIN, FORMALDEHYDE, SYNTHESIS (ORGANIC 
CHEMISTRY), MICROWAVE-ELECTRIC WAVE-SYNTHETIC ORGANIC COMPOUNDS.  
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2. CAPITULO I 
1 INTRODUCCIÓN 
1.1 PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA 
La síntesis orgánica ha sido un campo de estudio científico por más de un siglo en este tiempo la 
capacidad de construir moléculas ha aumentado considerablemente a medida de que se descubren 
nuevas reacciones y se optimizan los mecanismos de obtención históricamente la síntesis química 
no ha tenido en cuenta el tema medioambiental como una prioridad. Actualmente el aumento de la 
conciencia ambiental global plantea el desarrollo, diseño y aplicación de productos químicos y 
procesos para disminuir o eliminar el uso y la generación de sustancias peligrosas y residuos, 
nuevas formas de obtención de energía para un proceso químico también está enmarcado en esta 
temática. 
El calentamiento convencional en algunos casos es ineficaz debido a que se debe pasar horas e 
incluso días sintetizando un único compuesto, y las transformaciones químicas no suelen ser 
posibles, en una síntesis se necesita de procesos más limpios. 
Se necesita buscar una optimización de los procesos de síntesis más aun sabiendo que en nuestro 
país no se ha establecido una búsqueda eficaz de otras alternativas de obtención de energía.  
El paulatino agotamiento de los recursos no renovables o su lenta renovación han respaldado la 
reutilización de algunos residuos, hoy en día los subproductos como la glicerina, es el resultado de 
un acelerado crecimiento industrial por su alto excedente puede llegar a convertirse en un problema 
ambiental si no es reutilizada. Esta problemática obliga al desarrollo de metodologías alternas para 
la obtención de productos ó materias primas en donde se manejen residuos en exceso.  
El sector farmacéutico necesita de tecnologías para la reutilización de residuos, para  aprovechar 
las sustancias que se encuentren en exceso utilizándolas en la fabricación de productos finales o 
intermedios.  
      
1.2 FORMULACIÓN DEL PROBLEMA 
El procedimiento  clásico para la síntesis de Glicerol formal se realiza a 120°C – 150°C utilizando  
calentamiento convencional  por dos horas con un sistema de variaciones de presiones y algunas 
condiciones para que se cumpla la reacción que se parte de Glicerina y formaldehido. 
 
1.3 HIPÓTESIS DEL TRABAJO 
Se obtendrá Glicerol formal utilizando una síntesis asistida de energía por microondas, variando 
temperaturas  (100 ºC y 120 ºC) y concentraciones de reactivos (glicerina y formaldehido) en un 
tiempo menor al del procedimiento clásico con otras condiciones. 
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1.4 OBJETIVOS DE LA INVESTIGACIÓN 
1.4.1 Generales 
• Sintetizar Glicerol formal utilizando energía por microondas 
 
1.4.2 Específicos 
• Crear un proceso de transformación para la glicerina utilizando energía por microondas.  
• Demostrar que la síntesis de Glicerol formal utilizando energía por microondas es útil y 
ventajosa para obtener dicho producto. 
• Comparar el  porcentaje de rendimiento de la síntesis de Glicerol formal utilizando energía por 
microondas con respecto al procedimiento clásico de obtención de Glicerol formal. 
• Obtener Glicerol formal utilizando glicerina y formaldehido bajo condiciones de temperatura 
(100ºC; 120ºC) y variaciones de concentraciones de los reactivos (glicerina y formaldehido) 
• Purificar, caracterizar y calcular del rendimiento del Glicerol formal obtenido de la reacción 
utilizando energía por microondas. 
  
1.5 IMPORTANCIA Y JUSTIFICACIÓN DE LA INVESTIGACIÓN   
Los métodos de calentamiento tradicionales suelen ser métodos de transferencia de energía lentos e 
ineficaces, porque dependen de las corrientes de convección y de conductividad térmica de los 
materiales que deben penetrar, esto genera que la temperatura del tubo de reacción sea mayor que 
el de la mezcla de la reacción, aparte de esto la descomposición de reactivos o productos es 
producida por la gradiente de temperaturas.  
Hoy en día se debe optar por la minimización de los requerimientos energéticos por su impacto 
económico y en el ambiente  privilegiando métodos que se acerquen a temperatura y presión 
normal, una técnica considerada para alcanzar algunos de estos objetivos es la síntesis química 
asistida por microondas este método no clásico puede representar un avance en la metodología de 
la química de síntesis. El calentamiento por irradiación con microondas se produce por 
acoplamiento de las microondas con las moléculas del disolvente, reactivas o catalizadores de la 
mezcla.  
La síntesis asistida por microondas presenta la oportunidad de mejorar procesos y técnicas ya 
establecidos para la química orgánica conjuntamente de ser una opción más respetuosa para el 
medio ambiente, el mecanismo de calentamiento dieléctrico, hace que el tiempo que se necesita 
para una síntesis con microondas en comparación a una con calentamiento tradicional sea 
drásticamente menor además que en algunos casos los rendimientos obtenidos son mayores. 
Gracias a una distribución homogénea de la energía del microondas las reacciones son 
perfectamente reproducibles. 
 
  
3 
 
La síntesis asistida con microondas puede convertirse en la alternativa a los procedimientos 
tradicionales Por tanto, el calentamiento con microondas ofrece no solo la posibilidad de mejorar 
reacciones llevadas a cabo mediante calentamiento convencional abre las puertas a nuevas rutas 
sintéticas que den lugar a nuevos productos químicos. 
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3. CAPITULO II 
2 MARCO TEÓRICO 
2.1 ANTECEDENTES 
A finales de los años setenta del pasado siglo se realizaron las primeras investigaciones sobre la 
acción de las microondas en los procesos químicos, aplicadas a procesos industriales. Se trataron 
algunas reacciones notando que el uso de la radiación de microondas es un método para acelerar las 
reacciones químicas con un ahorro de tiempo. 
Muchos trabajos científicos publicados recientemente presentan el uso de la radiación de 
microondas como una gran ventaja frente al calentamiento en placas eléctricas o baños de aceite, 
debido a los cortos tiempos de reacción, altos rendimientos, evitar la obtención de productos 
colaterales y reducir procesos de purificación, además de la simplicidad del equipamiento. 
Así mismo, la aplicación de esta forma de energía dentro de los procesos químicos constituye una 
interesante oportunidad para desarrollar transformaciones novedosas y  concretar reacciones las 
cuales no tienen lugar bajo condiciones térmicas convencionales.  
Estas propiedades de la química asistida con microondas han impulsado a muchos grupos de 
investigación a aplicar esta técnica de calentamiento dieléctrico en la optimización de procesos 
sintéticos cotidianos y en la preparación de nuevos compuestos. Así  mismo, reacciones orgánicas 
tales como los acoplamientos de Suzuki, los rearreglos de Claisen, las reacciones tipo Mitsunobu, 
las adiciones de Michael y muchas más han sido adaptadas con éxito al uso de microondas. 
En este proyecto se describe una reacción de síntesis con radiación de microondas utilizando un 
subproducto esperando resultados interesantes y prometedores. 
 
2.2 FUNDAMENTO TEÓRICO 
2.2.1 Síntesis orgánica 
Es la construcción planificada de moléculas orgánicas mediante reacciones químicas. La síntesis de 
compuestos es una de las partes más importantes de la química orgánica. La primera síntesis 
orgánica data de 1828, cuando Friedrich Wöhler obtuvo urea a partir de cianato amónico. Desde 
entonces más de 10 millones de compuestos orgánicos han sido sintetizados a partir de compuestos 
más simples, tanto orgánicos como inorgánicos.  
 
2.2.2 Formaldehido – Glicerina 
El formaldehido, de estructura molecular HCHO, también conocido como formalina, formol, 
aldehído fórmico, metanal, es el primer miembro de las series de los aldehídos alifáticos. 
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El formaldehido un gas incoloro de olor penetrante que se utiliza mucho en la fabricación de 
materiales para la construcción y en la elaboración de productos domésticos, principalmente resinas 
adhesivas para madera. 
 
Desde hace varios años se fabrican cantidades crecientes de formaldehido por la oxidación del gas 
natural y de los hidrocarburos alifáticos inferiores. 
Existen dos tipos de resina de formaldehido: las de urea formaldehido y las de fenol-formaldehido. 
Los productos elaborados con las primeras liberan  formaldehido, mientras que los niveles de 
emisión de éste por parte de las resinas de fenol-formaldehido son, por lo general, menores. 
(Weinheim, 2005) 
 
Tabla 2.2.2-1: Propiedades físicas y químicas del formaldehido 
Nota: Por: Carey 2006 Química Orgánica  
 
La glicerina, como trialcohol más sencillo, era originariamente sólo un subproducto de la 
saponificación de las grasas. En 1975 la mitad de la glicerina de los EE.UU. era de procedencia 
petroquímica.  Los primeros procesos de síntesis fueron puestos en marcha por IG-Farben a partir 
de 1943 y por la Shell en 1948. Se basaban en el cloruro de alilo y respectivamente, en la 
epiclorhidrina que de él se obtiene. 
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Como sustancia higroscópica, de ebullición alta y viscosa la glicerina sirve como anticongelante, 
en la preparación de productos farmacéuticos y cosméticos, para la humectación de tabaco y como 
materia auxiliar para tintas de imprenta, tintes, masillas, etc. Como triol, la glicerina sirve para 
obtener resinas alquídicas por poli condensación con ácidos aromáticos polibásicos o, en el caso de 
ácido ftálico, se muestran las propiedades fisicoquímicas de la glicerina. (Weinheim, 2005) 
 
Tabla 2.2.2-2: Propiedades físicas y químicas de la Glicerina 
Nota: Por: Weinheim. 200.5 Química Orgánica Industrial 
 
2.2.3 Glicerol formal 
Es un producto de la condensación de la glicerina y formaldehido, para rendir un complejo de dos 
componentes isómeros: el 4-Hidroximetil-1, 3-dioxolano (I) y el 5-Hidroxi-1,3-dioxano (II).  
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La proporción entre los dos isómeros puede variar dependiendo de las condiciones de la síntesis. 
En general, la relación de compuestos de anillo de cinco miembros/compuestos de anillo de seis 
miembros está entre 25/75 y 40/60.  
 
Propiedades fisicoquímicas del glicerolformal: 
Líquido transparente, inodoro, de sabor característico y algo viscoso. La densidad, índice de 
refracción etc., depende de la proporción de los isómeros a continuación se muestran la Tabla 2-1 
donde se muestran los siguientes valores: 
 
Tabla 2.2.3-1: Propiedades fisicoquímicas de los isómeros del glicerolformal 
Parámetro 4-Hidroximetil-1, 3-dioxolano 5-Hidroxi-1,3-dioxano 
Densidad 
(d 20/4) 
1,2113 1,2256 
Densidad 
(d 25/4) 
1,2008 1,2200 
N 20/D 1,4477 1,4533 
N 25/D 1,4469 1,4527 
P.ebullición (11 Torr.) 84-85 °C 82 °C 
P.ebullición (760 Torr.) 195 °C 191 °C 
Peso molecular (g/mol) 104.11 104.11 
 
Las propiedades de solubilidad, estabilidad química, etc., son muy similares para ambos isómeros. 
El Glicerol formal es miscible sin límite con agua, cloroformo, alcoholes de bajo peso molecular, 
cetonas, esteres, etc. Soluble en éter y muy poco soluble en éter de petróleo. Es estable con álcalis 
aun en caliente. Con ácidos (pH>3) se hidroliza a glicerina y formaldehido, siendo la hidrólisis del 
componente (I) más rápida que la del componente (II). (Burmester Pharma, 2006) 
 
Usos del glicerolformal 
Glicerol formal es inodoro y como solvente tiene una baja toxicidad, es usado para una amplia 
variedad de aplicaciones en la industria farmacéutica y cosmética incluyendo antiparasitarios 
inyectables veterinarios, las inyecciones intramusculares que contienen sulfadiazina y 
preparaciones con trimetoprim. Se utiliza como un disolvente de evaporación lenta en sistemas de 
suministro de insecticidas. Se utiliza en la formulación de tintas basadas en agua. 
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Toxicidad del glicerolformal 
Dosis letal 
Cantidad de material tóxico por unidad de peso corporal del animal de prueba y que es capaz de 
matar a toda la población en un tiempo determinado. 
 
Dosis letal 50 (DL50) 
Cantidad de material tóxico, que como mínimo debe introducirse en cada organismo viviente de un 
lote de “n” individuos para que produzca la muerte de al menos el 50% d ellos, es decir, la muerte 
de n/2 individuos. Se expresa en mg/Kg de peso vivo en condiciones de laboratorio. La DL50 será 
distinta para las diferentes sustancias tóxicas y para diferentes organismos y diferentes vías de 
penetración      
 
Toxicidad por vía oral. 
Ensayos para determinar la DL50 en rata, dieron los siguientes resultados: 
Ratas hembras: DL50 = 9,5 g/Kg 
Ratas machos: DL50 = 10,4 g/Kg 
El Glicerol formal, en dosis de hasta 4g/Kg, en ratas hembras, no produce efectos tóxicos o 
patología macroscópica. 
 
Toxicidad por administración subcutánea 
Dosis de 1g/Kg, en ratas hembras, no produjeron neurosis, edema ni irritación local en el punto de 
aplicación. 
 
Toxicidad por vía intraperitoneal 
Dosis de 1 g/Kg, en cobayos machos, no causaron efectos tóxicos aparentes. 
 
Toxicidad por vía endovenosa 
Ratas hembras: DL50 = 4,0 g/Kg 
Ratas machos: DL50 = 4,1 g/Kg 
 
Toxicidad cronica por via oral 
La incorporación de 1000 ppm de Glicerol formal a la dieta de ratas machos durante 23 semanas, 
no produjo efectos tóxicos significativos ni cambios metabólicos. En el examen histológico post-
mortem del higado y riñon, no se descubrió ninguna anormalidad. 
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Efectos locales 
La aplicación de 1g/Kg en el dorso afeitado de ratas hembras, manteniendo el contacto durante 24 
horas, no mostró evidencia de irritación local. La administración de unagota al ojo de un cobayo no 
causó constricción de la pupila ni oscurecimiento sino solamente ligera irritación pasajera. 
(Burmester Pharma, 2006) 
 
2.2.4 Formación de acetales 
Muchas de las reacciones más interesantes y útiles de los aldehídos y cetonas implican la 
transformación del producto inicial de la adición nucleofílica a alguna otra sustancia, bajo las 
condiciones de reacción. La adición nucleofílica del alcohol al grupo carbonilo se llama 
hemiacetal. En realidad, el producto que se aísla corresponde a la reacción de un mol del aldehído 
con dos moles del alcohol, para producir diéteres gemínales, llamados acetales. 
La posición del equilibrio es favorable para la formación de acetales a partir de la mayoría de los 
aldehídos, en especial, cuando hay un exceso de alcohol en forma de disolvente de la reacción. Los 
dioles, con dos grupos hidroxilo en relación 1,2 o 1,3 producen acetales cíclicos al reaccionar con 
aldehídos. Los acetales cíclicos de cinco miembros derivados del etilenglicol son ejemplos 
comunes. Con frecuencia, se favorece la posición del equilibrio eliminando el agua formada en la 
reacción mediante una destilación azeotrópica, con benceno o tolueno. (Carey, 2006)         
2.2.5 Rendimiento de la reacción 
Rendimiento teórico es la cantidad de producto que se espera si todo el reactivo limitante forma 
producto sin ningún sobrante. Esto supone que ninguno de los productos se pierde durante el 
aislamiento y la purificación. 
Rendimiento real es la cantidad de producto que se obtiene en una reacción química real; siempre 
es menor que el rendimiento teórico debido a las pérdidas durante las etapas de aislamiento y 
purificación y a la producción de subproductos menores. 
𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏 𝐝𝐝𝐏𝐏 𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏𝐝𝐝𝐫𝐫𝐫𝐫𝐫𝐫𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏 (%) =  𝐑𝐑𝐏𝐏𝐏𝐏𝐝𝐝𝐫𝐫𝐫𝐫𝐫𝐫𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏 𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏𝐫𝐫
𝐑𝐑𝐏𝐏𝐏𝐏𝐝𝐝𝐫𝐫𝐫𝐫𝐫𝐫𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏 𝐏𝐏𝐏𝐏ó𝐏𝐏𝐫𝐫𝐏𝐏𝐏𝐏 𝐱𝐱 𝟏𝟏𝟏𝟏𝟏𝟏      ec. 1 
 
Rendimiento fraccional o rendimiento relativo sirve para medir la eficacia de síntesis en un proceso 
químico, se calcula dividiendo la cantidad real de producto final en moles entre el rendimiento 
molar teórico que debería tener la reacción. 
𝐑𝐑𝐏𝐏𝐏𝐏𝐝𝐝𝐫𝐫𝐫𝐫𝐫𝐫𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏 𝐟𝐟𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏𝐫𝐫𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏𝐫𝐫 =  𝐑𝐑𝐏𝐏𝐏𝐏𝐝𝐝𝐫𝐫𝐫𝐫𝐫𝐫𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏 𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏𝐫𝐫
𝐑𝐑𝐏𝐏𝐏𝐏𝐝𝐝𝐫𝐫𝐫𝐫𝐫𝐫𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏 𝐏𝐏𝐏𝐏ó𝐏𝐏𝐫𝐫𝐏𝐏𝐏𝐏    ec. 2 
 
La cantidad de reactivo limitante presente al inicio de una reacción determina el rendimiento 
teórico de la reacción, es decir, la cantidad de producto que se obtendrá si reacciona todo el 
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reactivo limitante. Por tanto, el rendimiento teórico es el rendimiento máximo que se puede 
obtener, que se calcula a partir de la ecuación balanceada. En la práctica, el rendimiento real, o bien 
la cantidad de producto que se obtiene en una reacción, casi siempre es menor que el rendimiento 
teórico. Existen muchas razones para explicar la diferencia entre el rendimiento real y teórico. Así 
por ejemplo, muchas reacciones son reversibles, por lo que no proceden en un 100% de izquierda a 
derecha. Aun cuando la reacción se complete en un 100% resulta difícil recuperar todo el producto 
del medio de reacción (por ejemplo, de una disolución acuosa). Algunas reacciones son 
complicadas, en el sentido de que los productos formados pueden seguir reaccionando entre sí o 
con los reactivos, para formar todavía otros productos. Estas reacciones adicionales reducen el 
rendimiento de la primera reacción. El rendimiento porcentual determina la eficiencia de una 
reacción específica. El intervalo del porcentaje de rendimiento fluctúa entre el 1% al 100 %. 
(Chang, Reacciones químicas, 2010)  
 
2.2.6 Solubilidad 
La solubilidad de una sustancia en un disolvente es una propiedad física que depende de la 
estructura química de ambos compuestos. La similitud estructural suele ser un criterio acertado 
para predecir si un compuesto orgánico es o no soluble en un determinado disolvente. La estructura 
molecular condicionará el tipo de interacciones intermoleculares que se producirán entre el soluto y 
el disolvente.   
 
2.2.7 Punto de ebullición 
Es la máxima temperatura a la que una sustancia puede presentarse en fase liquida a una presión 
dada, por su relación con el cambio del estado líquido al estado gaseoso de una sustancia. Un 
líquido hierve cuando su presión de vapor es igual a la presión externa que actúa sobre la superficie 
del líquido. La temperatura de ebullición aumenta al incrementarse la presión externa. 
 
2.2.8 pH 
El pH es un indicador de la acidez de una sustancia, está determinado por la cantidad de iones 
libres de hidrógeno en una sustancia. El pH es un factor importante porque determinados procesos 
químicos solamente pueden tener lugar a un determinado pH. El resultado de la medición de pH 
viene determinado por una consideración entre el número de iones libres hidrógeno y número de 
hidroxilo. El pH de una sustancia es mayor de 7, es una sustancia básica. Cuando el pH de una 
sustancia está por debajo de 7, es una sustancia ácida. Cuanto más se aleje el pH por encima o por 
debajo de 7, más básica o ácida será la solución. 
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2.2.9 Densidad 
La densidad se define como la masa de una sustancia por unidad de volumen. Tiene las unidades de 
masa sobre volumen. Existen algunas definiciones para la densidad así se los denomina:  
 
Densidad Absoluta.- Es la relación entre la masa de un objeto, determinada en el vacío o referida a 
él a una temperatura especificada y el volumen de ese objeto a la misma temperatura. Esta relación 
se expresa matemáticamente de la siguiente manera: 
𝐃𝐃𝐏𝐏𝐏𝐏𝐃𝐃𝐫𝐫𝐝𝐝𝐏𝐏𝐝𝐝 𝐏𝐏𝐚𝐚𝐃𝐃𝐏𝐏𝐫𝐫𝐚𝐚𝐏𝐏𝐏𝐏 =  𝐌𝐌𝐏𝐏𝐃𝐃𝐏𝐏 𝐏𝐏𝐏𝐏 𝐠𝐠𝐏𝐏𝐏𝐏𝐫𝐫𝐏𝐏𝐃𝐃 (𝐏𝐏𝐏𝐏 𝐏𝐏𝐫𝐫 𝐯𝐯𝐏𝐏𝐏𝐏í𝐏𝐏)
𝐕𝐕𝐏𝐏𝐫𝐫𝐚𝐚𝐫𝐫𝐏𝐏𝐏𝐏 𝐏𝐏𝐏𝐏 𝐫𝐫𝐫𝐫𝐫𝐫𝐫𝐫𝐫𝐫𝐫𝐫𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏𝐏𝐃𝐃     ec. 3 
 
Densidad Aparente.- Difiere de la densidad absoluta solo por el hecho de que la masa del objeto 
se determina en el aire y porque influye en ella la diferencia del efecto de flotación del aire sobre el 
objeto que se pesa y sobre las masas (pesos) patrones usados para la comparación. Si el objeto y las 
masas son del mismo material o tienen la misma densidad, no habrá diferencia en el efecto de 
flotación y la densidad aparente será igual a la absoluta. 
 
Densidad Relativa.- Es una expresión usada en ocasiones para indicar la masa de 1 ml de una 
sustancia estándar como el agua a temperatura especificada con relación al agua a 4°C que se toma 
como unidad. De este modo a 4°C, la densidad relativa del agua es 1,0000, mientras que su 
densidad absoluta a la misma temperatura es 0.999973. Para convertir una densidad relativa de 
agua en densidad absoluta, se debe multiplicar la primera por 0,999973     
Un instrumento utilizado para medir la densidad es el picnómetro. Un picnómetro es un frasco 
pequeño de vidrio de volumen exacto y conocido. (Canales, 2009) 
 
2.2.10 Formación de azeótropo 
Ocasionalmente, una mezcla de dos o más líquidos da un vapor que está en equilibrio con la fase 
líquida y tiene la misma composición que el líquido. Cuando se establece un equilibrio entre la fase 
líquida y vapor de la misma composición, se dice que se ha formado un azeótropo. La mezcla de 
estos componentes destilará sin variación de la composición hasta que uno de ellos se haya 
consumido. Antes de que se haya eliminado completamente de la disolución uno de los 
componentes, no puede lograrse separación alguna, sea cual fuere la eficiencia de la columna. Se 
conocen azeótropos de punto de ebullición máximo como mínimo, pero los azeótropos de punto de 
ebullición son los más comunes. En la figura 2-1  se muestran diagramas de fase para ambos tipos 
de azeótropos. El primer diagrama corresponde a una azeótropo de punto de ebullición máximo y el 
segundo corresponde a otro punto de ebullición mínimo. El punto máximo o mínimo de cada 
diagrama corresponde al azeótropo y es el punto en que el líquido y el vapor de idéntica 
composición se hallan en equilibrio. La naturaleza de la dificultad relacionada con la formación del 
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azeótropo puede vislumbrarse en estos diagramas. Aunque no puede lograrse separación alguna 
hasta que no se haya agotado un componente, el otro componente puede obtenerse con frecuencia 
en estado puro.  (Durst, 2007) 
 
 
2.2.11 Extracción 
La extracción es la técnica más empleada para separar un producto orgánico de una mezcla de 
reacción o para aislarlo de sus fuentes naturales. Puede definirse como la separación de un 
componente de una mezcla por medio de un disolvente. En la práctica, es muy utilizada para 
separar compuestos orgánicos de las disoluciones o suspensiones acuosas en las que se encuentran. 
El procedimiento consiste en agitarlas con un disolvente orgánico inmiscible con el agua y dejar 
separar ambas capas. Los distintos solutos presentes se distribuyen entre las fases acuosas y 
orgánicas de acuerdo con sus solubilidades relativas. 
De este modo, las sales inorgánicas, prácticamente insolubles en los disolventes orgánicos más 
comunes, permanecerán en la fase acuosa, mientras que los compuestos orgánicos, que no forman 
puentes de hidrógeno, insolubles en agua, se encontrarán en la orgánica. (Carey, 2006) 
 
2.2.12 Síntesis orgánica asistida por microondas 
Aunque hoy en día, el fuego se utiliza rara vez en síntesis química, no fue hasta 1855 cuando 
Robert Bunsen inventó el quemador que lleva su nombre, y la energía de esta fuente de calor pudo 
ser aplicada a un recipiente de reacción de forma focalizada. El quemador bunsen fue 
posteriormente reemplazado por las mantas calefactoras, los baños de aceite y los hornillos 
calefactores como fuente para aplicar calor a las reacciones químicas. En las dos últimas décadas, 
 
Azeótropo de punto de ebullición máximo           Azeótropo de punto de ebullición mínimo 
Figura 2.2.10-1: Diagramas de fase para azeótropos. Por: Durst. 2007. Química Orgánica 
Experimental 
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el calentamiento asistido por microondas en síntesis orgánica ha sido un tema atractivo para la 
comunidad científica. Este método de calentamiento no clásico, ha pasado de ser una curiosidad de 
laboratorio a ser una técnica ya establecida, que se usa muy frecuentemente tanto en la industria 
como en la investigación. 
La síntesis asistida por microondas representa un gran avance en la metodología de la química 
sintética, un cambio significativo en la manera en la que se lleva a cabo la síntesis química y en la 
forma que se lleva a cabo la síntesis química. El calentamiento convencional muchas veces es 
ineficaz y consume mucho tiempo y energía. La síntesis mediante microondas proporciona a los 
químicos orgánicos más tiempo para expandir su creatividad científica, comprobar nuevas teorías y 
desarrollar nuevos procesos. En lugar de pasar horas e incluso días sintetizando un único 
compuesto, los químicos pueden ahora hacer muchas de esas reacciones en minutos, mejorando 
rendimientos y llevando a procesos más limpios. Por otro lado, la síntesis con microondas crea 
posibilidades nuevas a la hora de llevar a cabo transformaciones químicas. Esto se debe a que las 
microondas pueden transmitir energía directamente a las especies reactivas, el llamado 
“calentamiento molecular”, promoviendo transformaciones que no son posibles empleando 
calentamiento convencional. De esta forma se abren nuevos horizontes dentro de la química 
orgánica sintética. 
Las microondas también proporcionan a los químicos la opción de llevar a cabo “reacciones frías”. 
La energía se aplica directamente a los reactivos. Sin embargo, el calentamiento global es 
minimizado por el uso simultáneo de enfriamiento. Esto permite mejorar las reacciones de 
moléculas más grandes y más sensibles al calentamiento, como las proteínas ya que las 
temperaturas son lo suficientemente bajas para eliminar la degradación térmica. Con ellos aparecen 
nuevas oportunidades y una nueva herramienta importante en el campo de la proteómica y la 
genómica. (Hayes B. L., Microwave Synthesis, 2005) 
 
2.2.13 Historia 
El desarrollo de la tecnología de microondas fue estimulado por una guerra. En la segunda guerra 
mundial el magnetrón fue diseñado para generar frecuencias de microondas fijas para los 
dispositivos  de RADAR (Radio Detection And Ranging). El sistema funciona de la siguiente 
manera: el objeto a ser detectado refleja la señal emitida (las microondas) y el sistema RADAR 
detecta el eco de esta señal, con eso es posible saber la posición, forma del objeto, velocidad y 
dirección de su movimiento.  
Durante la segunda guerra mundial había una gran necesidad de producir el magnetrón en grandes 
cantidades en Inglaterra. De este modo los científicos británicos se pusieron en contacto con un 
ingeniero de Estados Unidos. Perey LeBaron Spencer, de la compañía Raytheon. Spencer sugirió 
varios cambios en el diseño del magnetrón. Trabajando en su mejora, descubrió accidentalmente 
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que la energía microonda fue la causante de que una barra de chocolate que tenía en su bolsillo se 
derritiera. Investigaciones posteriores demostraron que las microondas podían incrementar la 
temperatura interna de los alimentos mucho más rápido que un horno convencional. Todos estos 
experimentos llevaron a la producción del primer horno microondas para uso doméstico en 1954 
como se muestra en la Figura 2-2. 
 
La investigación sobre aplicaciones industriales de la energía microonda empezó hace más de 
medio siglo, en la década de los 50. La energía microonda encontró así muchos usos, incluyendo la 
eliminación de azufre y otros contaminantes del carbón, vulcanización de gomas, secado, análisis 
de humedad y grasas en productos alimentarios y aplicaciones en la extracción de disolventes. 
También se ha aplicado en la digestión de muestras biológicas y geológicas, así como en la 
obtención de cenizas. 
A medida que se hicieron mejoras y simplificaciones en el diseño del magnetrón, los precios de los 
hornos bajaron significativamente. Como consecuencia, la investigación hecha a finales del siglo 
XX fue realizada principalmente en hornos domésticos modificados.    
Aunque la mayor parte de los primeros experimentos pioneros en MAOS se llevaron a cabo en 
hornos domésticos de microondas, a veces modificados, la tendencia actual es usar instrumentos 
específicos para síntesis química cuya disponibilidad solo ha sido posible en los últimos años. 
Como consecuencia, el número de publicaciones relacionadas con MAOS se ha incrementado 
espectacularmente desde finales de los 90, hasta tal punto que se puede asumir que dentro de unos 
años, la  mayor parte de los químicos emplearan la energía microonda para llevar a cabo ciertas 
reacciones químicas rutinarias a escala de laboratorio. El calentamiento por microondas no solo 
puede reducir el tiempo de las reacciones químicas de horas a minutos o segundos, sino que 
también puede reducir reacciones secundarias, aumentar rendimientos y mejorar la 
reproducibilidad. Por lo tanto muchos grupos de investigación tanto académicos como de la 
industria ya están usan MAOS como tecnología de vanguardia para la rápida optimización de 
 
Figura 2.2.13-1: Primer horno microondas  fabricado en 1954. Por: Hayes,B.L. 200.5  
Microwave Synthesis  
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procesos, para la síntesis eficiente de nuevas sustancias y para el descubrimiento de nuevos 
aspectos en la reactividad química. No es de extrañar que hayan aparecido numerosos artículos de 
revisión sobre el tema, así como varios libros. (Hayes, Microwave Synthesis, 2005, págs. 100-103) 
 
2.2.14 El espectro electromagnético 
En el espectro electromagnético, las microondas aparecen en la región entre la radiación infrarroja 
y la radiación de radiofrecuencias (figura 2-3). Las longitudes de onda de las microondas oscilan 
entre 1 cm y 1 m y las frecuencias entre 300 GHz y 300 MHz. 
La radiación microonda, como cualquier radiación electromagnética, está constituida por un campo 
eléctrico y un campo magnético que se propagan de forma perpendicular, aunque solo el campo 
eléctrico transfiere la energía que conduce al calentamiento de las sustancias. 
 
 
Para evitar interferencias con las frecuencias de telecomunicaciones, las aplicaciones en el 
calentamiento deben usar las bandas ISM (frecuencias médicas, industriales y científicas) que son 
27,12 y 915 MHz y 2,45 GHz (longitudes de onda 11,95 m y 37,24 y 12,24 cm respectivamente). 
Los hornos domésticos y los sistemas de laboratorio normalmente trabajan a 2,45 GHz. A 
frecuencias inferiores a 100 MHz la técnica denomina calentamiento por radiofrecuencias. 
 
 
Figura 2.2.14-1: Espectro electromagnético. Por: Chang. 2010. Química. 
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Las microondas también cambian de dirección cuando viajan de un material dieléctrico a otro, de 
modo similar a los rayos de luz que se refractan cuando pasan del aire al agua. Las microondas son 
reflejadas por objetos metálicas, absorbidas por algunos materiales dieléctricos y transmitidos sin 
absorción apreciable a través de otros materiales dieléctricos. El agua y los alimentos con un alto 
contenido de humedad son buenos absorbentes de microondas mientras que los materiales 
cerámicos y la mayoría de los termoplásticos absorben las microondas solo ligeramente. (Bodgal, 
2005) 
Es bien sabido que los fotones γ o X tienen la energía adecuada para excitar los electrones internos 
de un átomo. La radiación ultravioleta o visible se puede usar para iniciar reacciones químicas 
(fotoquímica). La radiación infrarroja excita las vibraciones de enlace mientras que las microondas 
excitan la rotación molecular. 
La energía asociada con enlaces químicos y el movimiento browniano se comparan en la Tabla 2-4. 
El fotón de la radiación microonda correspondiente a las frecuencias empleadas en sistemas de 
calentamiento por microondas, por ejemplo hornos domésticos e industriales tiene una energía 
cercana a 0,00001 eV (2,45 GHz, 12,24 cm)  
 
Tabla 2.2.14-1: Movimiento browniano y energías de enlace 
 
Nota: Por: Hayes B.L. 2005, Microwave Synthesis 
 
Figura 2.2.14-2: Onda electromagnética, Por: Hayes, B.L 2005, Microwave Synthesis 
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De acuerdo con estos valores, el fotón microonda no es lo suficientemente energético para romper 
enlaces de hidrogeno, es también mucho menor que el movimiento browniano y obviamente no 
puede inducir reacciones químicas. Si no puede ocurrir rotura de enlaces por absorción directa de 
este tipo de energía electromagnética.  
 
2.2.15 Calentamiento con microondas fundamentos 
El calentamiento por microondas es completamente diferente del que ocurre en un horno de cocina 
convencional, donde el calentamiento de los alimentos tiene lugar por conducción, irradiación y 
convección. 
Los métodos de calentamiento convencionales suelen ser métodos de transferencias de energía 
lentos e ineficaces, ya que dependen de las corrientes de convección y de la conductividad térmica 
de los materiales que deben penetrar, lo que provoca que la temperatura del tubo de reacción sea 
mayor que de la mezcla de la reacción. Además, el gradiente de temperaturas puede llevar a una 
descomposición de reactivos o productos.  
 
 
 
En cambio, el calentamiento por irradiación con microondas (figura 2-5) se produce por 
acoplamiento de las microondas con las moléculas del disolvente, reactivas o catalizadores 
presentes en la mezcla de reacción. Los recipientes empleados son transparentes a las microondas, 
por lo que la radiación pasa a través de las paredes directamente a todo el volumen de la reacción lo 
que provoca un gradiente de temperaturas inverso con respecto al calentamiento convencional. 
(Hayes B. , 2006)    
 
Figura 2.2.15-1: Procesos de calentamiento empleando un sistema convencional e irradiación 
microonda. Por: Hayes, B. 2006. Chemistry of the speed light. 
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El calentamiento por microondas también se denomina calentamiento dieléctrico. Este fenómeno 
depende de la capacidad de un material especifico (disolvente o reactivo) para absorber energía 
microonda y convertirla en calor (figura 2-6). La componente eléctrica del campo electromagnético 
provoca el calentamiento por dos mecanismos principales:  
El primero se denomina interacción de dipolos (figura 2-7) (polarización dipolar o rotación de 
dipolo). La irradiación de la muestra con radiación microonda resulta en el alineamiento de los 
dipolos en el campo eléctrico aplicado. Como el campo aplicado oscila, el campo de los dipolos 
tiende a realinearse con el campo eléctrico oscilante y, en el proceso, a través de la fricción y de la 
pérdida dieléctrica, se produce calor. La cantidad de energía generada en este proceso está 
directamente relacionada con la capacidad de la sustancia de alinearse con la frecuencia del campo 
aplicado. También si el dipolo no tiene tiempo suficiente para realinearse, como si se reorienta 
demasiado rápido con el campo aplicado, no tiene lugar el calentamiento. La frecuencia de 2,45 
GHz de los sistemas comerciales cae dentro de estos dos extremos y da tiempo a los dipolos 
moleculares a alinearse con el campo, pero no de seguir el campo eléctrico oscilante de forma 
precisa. A esta frecuencia el campo eléctrico oscila 4,9 x109 veces por segundo, por lo que tiene 
lugar un calentamiento rápido de las moléculas. Una representación esquemática se muestra en la 
figura 2-7. 
 
 
 
 
 
 
Figura 2.2.15-2: Perfil de temperatura en un proceso de calentamiento microondas y 
convencional. Por: Hayes B.L.2005 Microwave Synthesis 
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El segundo mecanismo se denomina conducción iónica (figura 2-8), y el calor se genera a través 
de las pérdidas por fricción, que tienen lugar a través de la migración de los iones disueltos cuando 
se someten a la acción de un campo electromagnético. Estas pérdidas del tamaño, carga, 
conductividad de los iones disueltos y de la interacción de estos últimos con el disolvente. 
(Perreux, 2005) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
El factor de perdida dieléctrica (ε”) mide la eficiencia de la conversió  de la energía 
electromagnética en calor. La consume dieléctrica (ε’) de la sustancia es una medida que indica la 
capacidad de las moléculas para ser polarizadas por un campo eléctrico. Así, la relación ε”/ ε’ que 
 
Figura 2.2.15-4: Mecanismo de calentamiento con microondas por conducción iónica. 
 Por: Perrux L. 2005. Chemestry at the speed of light. 
 
Figura 2.2.15-3: Mecanismo de calentamiento con microondas por interacción de dipolos.  
Por: Perrux L. 2005. Chemestry at the speed of light. 
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es numéricamente igual a tan δ (tan δ = ε”/ ε’), se denomina factor de disipación y es una medida 
de la capacidad de una muestra para convertir la radiación electromagnética en calor. Cuanto 
mayor es este valor la sustancia la radiación electromagnética en calor. Cuanto mayor es este valor 
la sustancia se calienta más eficazmente por las microondas. En la tabla 2-3 se muestran los valores 
de estos parámetros para varias sustancias. En general, los disolventes se pueden clasificar según su 
capacidad de absorber energía microonda en: altamente absorbentes (tan δ >0,5), absorbentes 
medios (tan δ 0,1-0,5) y absorbentes pobres (tan δ < 0,1) 
 
Tabla 2.2.15-1: Constante dieléctrica, factor de pérdida dieléctrica y factor de disipación de 
algunas sustancias (25 °C y 3 GHz.) 
 
Nota: Tabla de constantes dieléctricas Por: Kappe, O. 2004 Microwave Chemistry. 
 
Conforme a lo esperado, el hielo prácticamente no sufre calentamiento por microondas, pues es una 
sustancia cristalina y ordenada (tan δ x 104 =9). Sin embargo, el agua se calienta rápidamente por 
microondas, mediante el mecanismo de rotación de dipolos. Soluciones acuosas de NaCl (u otro 
electrolito) sufren los dos mecanismos de calentamiento, y se calientan de forma más rápida que el 
agua pura. (Kappe, 2004). 
 
2.2.16 Calentamiento convencional frente a calentamiento con microondas 
Se puede decir que las principales ventajas del empleo de calentamiento con microondas frente al 
convencional son tres: drástica reducción de los tiempos de reacción, aumento del rendimiento y 
diferencias en la selectividad. Estos efectos no se dan siempre a la vez. De hecho, la principal 
característica del calentamiento con microondas respecto al calentamiento convencional es la 
reducción del tiempo de reacción. A continuación veremos algunos ejemplos que ilustran 
claramente estos efectos.     
2.2.16.1 Reducción tiempo de reacción 
Empleando condiciones de reflujo convencionales, con clorobenceno como disolvente, la reacción 
hetero-Diels-Alder intramolecular de la pirazinona 1.1 para dar 1.2 precisa de un día. Si se utiliza 
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un disolvente de menor punto de ebullición (dicloroetano 83°C) y se hace en un recipiente sellado 
calentando con microondas, la temperatura de la mezcla de reacción se eleva a un máximo de 170 
°C. En estas condiciones la reacción hetero-Diels-Alder intramolecular que conduce al cicloaducto 
1.2 necesita aproximadamente una hora.   
Con objetivo de incrementar la temperatura de reacción y por lo tanto reducir el tiempo de 
reacción, el disolvente fue modificado mediante la adición de una pequeña cantidad de líquido 
iónico (hexafluorofosfato de 1-butil-3-metilimidazolio, bmimPF6). La modificación de las 
propiedades dieléctricas de la mezcla de reacción hacen que el calentamiento sea mucho más 
rápido y en menos de 1 min se alcanzan los 190°C, con una presión interna de aproximadamente 11 
bar. En estas condiciones, la ciclo-adición se completa en 8 minutos.        
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
La etapa de hidrólisis de 1.2 a 1.3 a temperatura ambiente empleando cloroformo, requiere un 
tiempo de 18 horas. Mediante calentamiento con microondas en tubo  sellado la hidrólisis se logra 
en 5 min por simple adición de una pequeña cantidad de agua a través del septum del tubo de 
reacción. El tiempo global de la reacción en estos dos pasos de dos días a 13 minutos, siendo el 
rendimiento del producto aislado prácticamente idéntico al que se obtiene empleando las 
condiciones de calentamiento convencional. Este ejemplo demuestra claramente la utilidad del 
calentamiento convencional. Este ejemplo demuestra claramente la utilidad del calentamiento 
microondas en reducir los tiempos de reacción mediante el incremento rápido de la temperatura de 
reacción a un nivel que no se obtiene normalmente bajo condiciones de reflujo. (Donnelly, 2005). 
 
2.2.16.2 Incremento del rendimiento de reacción 
Debido a que las reacciones con microondas se llevan a cabo a temperaturas cuidadosamente 
optimizadas para la ruta sintética, en muchos casos se observan transformaciones más limpias, que 
conducen a la formación de menos subproductos si se comparan con los procesos de calentamiento 
convencionales. La minimización de los efectos de pared debido al calentamiento “interno” directo 
y la combinación del calentamiento-enfriamiento pueden ejercer efectos beneficiosos bastante 
 
Figura 2.2.16.1-1: Cicloadición hetero-Diels-Alder intramolecular en dicloroetano y un líquido 
iónico. Por: Donnelly P. 2005. Microwave Wood Modification Technology and its applicated.  
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sustanciales, y los ejemplos en que los rendimientos se incrementan de forma drástica no son 
inusuales.  
Rendimientos significativamente más altos, en tiempos de reacción más cortos se han observado en 
la ciclocondensación de fenilendiamina (1.4) con la 1,2 di-cetona 1.5 para dar la quinoxalina 1.6. 
Las condiciones de reacción optimizadas implican calentamiento con microondas en tubo sellado 
de una mezcla equimolecular de la diamina y de la dicetona durante 5 min a 160°C en una mezcla 
de disolventes metanol-ácido acético 9:1. Mientras que la reacción en microondas lleva a un 
rendimiento cuantitativo de la quinoxalina, el calentamiento convencional en baño de aceite a 
reflujo en condiciones similares lleva a rendimientos moderados (32-85%) y requiere de mayores 
tiempos de reacción (2-12h). (Crecente, Reacciones por microondas, 2007) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
2.2.16.3 Selectividad 
Ya que las reacciones asistidas por microondas se llevan a cabo en un régimen de temperaturas 
comparativamente más alto, se pueden obtener distribuciones de productos y selectividades 
distintas, comparado con los métodos convencionales de calentamiento. En la condensación 
multicomponente de 5-aminopirazoles 1.7, aldehídos aromáticos 1.8 y 1,3-dicetonas cíclicas 1.9 en 
condiciones fuertemente básicas (Esquema 1.3), se observa un cambio en la reacción si se compara 
el experimento llevado a cabo a temperatura de reflujo del disolvente (80 °C, 6 h) con el 
experimento en tubo sellado en microondas a 150 °C. Mientras que la reacción de condensación a 
reflujo proporciona de forma mayoritaria el derivado tricíclico de dihidropiridina tipo Hantzsch 
(1.11) el experimento con microondas llevado a cabo a 150°C favorece una ruta de reacción 
distinta que implica la apertura y reciclación del anillo, mediada por base, del fragmento 
procedente de la 1,3-dicetona cíclica en el intermedio 1.10 que lleva finalmente a pirazolo[4,3-c] 
quinolizinona 1.12. Este ejemplo ilustra como los procesos con microondas a altas temperaturas 
pueden, a veces, llevar a productos inesperados, favoreciendo rutas de reacción que no se observan 
en procesos de calentamiento convencional a temperaturas más bajas. (Weiss, 2008) 
 
 
Figura 2.2.16.2-1: Síntesis mejorada por microondas de 1,3-difenilquinoxalinas. Por: Crecente 
J. 2007 Reacciones por Microondas 
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2.2.17 El efecto microondas 
Desde los comienzos de la síntesis con microondas, los incrementos en la velocidad de reacción 
observados y, a veces, la distinta distribución de productos obtenidos comparada con los 
experimentos en baño de acetite llevaron a la especulación de la existencia del llamado efecto 
microondas especifico, o no-térmico. 
Históricamente, tales efectos fueron propuestos cuando el resultado de una reacción por 
microondas era distinto a los obtenidos con el calentamiento convencional a la misma temperatura. 
Hoy en día, la mayor parte de los científicos están de acuerdo en que en buena parte de los casos la 
razón de observar incrementos en las velocidades de reacción se debe a efectos puramente 
térmicos/cinéticos, como consecuencias de las altas temperaturas de reacción que se alcanzan 
rápidamente cuando se irradian con microondas sustancias polares. Así un disolvente que absorben 
altamente las microondas, como el metanol (tan δ=0,659) puede ser rápidamente súper-calentado a 
temperatura de más de 100 °C por encima de su punto de ebullición cuando es irradiado con 
microondas en un recipiente cerrado. El incremento tan rápido en la temperatura puede ser más 
acusado para medios con factores de perdida más extremos, como los líquidos iónicos, donde la 
temperatura puede alcanzar los 200 °C en unos pocos segundos. Naturalmente, estos perfiles de 
 
Figura 2.2.16.3-1: Distinta distribución de productos en reacciones multicomponente por 
métodos convencionales y microondas. Por: Weiss R. 2008. Amphotropic-lyotropic Ionic Liquid 
Cristal  
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temperatura son muy difíciles, sino imposibles, de reproducir con calentamiento convencional. Por 
lo tanto, las comparaciones entre los procesos de calentamiento convencional y microondas son 
problemáticos de forma inherente. (Crecente, Reacciones y efectos por microondas, 2007) 
Se han observado mejores sustanciales en la velocidad de reacciones llevadas a cabo a temperatura 
ambiente o en condiciones estándares de calentamiento en baño de aceite (calentamiento a reflujo) 
cuando son sometidos a microondas. Como Baghurst y Mingos señalaron, aplicando simplemente 
la ley de Arrhenius [k=A exp (-Ea/RT), una transformación que requiere 68 días en alcanzar el 90% 
de conversión a 27 °C  mostrará el mismo grado de conversión con 1,61 segundos cuando se lleve a 
cabo a 227°C. El calentamiento tan rápido y las temperaturas extremas observadas empleando 
microondas pueden explicar que buena parte de los incrementos en las velocidades de reacción 
puedan explicarse simplemente por efectos térmicos/cinéticos. 
Además de los efectos térmicos/cinéticos que acabamos de mencionar, también se deben considerar 
los efectos provocados por los mecanismos únicos de calentamiento dieléctrico de las microondas. 
Estos efectos debería denominarse efecto microondas específico y podría definirse como 
aceleraciones que no pueden lograrse o reproducirse con calentamiento convencional pero que 
esencialmente son también efectos térmicos. En esta categoría se encuadrarían, por ejemplo, el 
efecto de súper-calentamiento de los disolventes a presión atmosférica, el calentamiento selectivo 
de, por ejemplo, reactivos o catalizadores heterogéneos altamente absorbentes de radiación 
microondas en un medio de reacción menos polar, la formación de “radiadores moleculares” por 
acoplamiento directo de la energía microonda con reactivos específicos en una disolución 
homogénea (puntos calientes microscópicos), y la eliminación de los efectos de pared causados por 
los gradientes de temperatura invertidos. Debería enfatizarse que los incrementos de velocidad que 
caen en esta categoría son esencialmente de un efecto térmico (un cambio en la temperatura 
comparado con el calentamiento en sistemas convencionales), aunque puede ser difícil 
experimentalmente la temperatura exacta de la reacción.         
Algunos autores han sugerido la posibilidad de un efecto microondas no térmico, que serian 
aceleraciones que no pueden explicarse por efectos microondas puramente termico/cinetico o el 
que acabamos de denominar especifico. Los efectos no termicos resultan de una interaccion directa 
del campo electrico con moléculas específicas en el medio de reacción. Se ha propuesto que la 
presencia de un campo electrico conduce a una orientacion de las moleculas dipolares y por tanto 
cambia el factor pre-exponencial A o la energia de activación (térmico entrópico) en la ecuación de 
Arrhenius. Un efecto similar debería observarse para mecanismos de reacción polares, donde la 
polaridad se incrementa desde el estado fundamental al estado excitado, resultante en un 
incremento en la reactividad al disminiuir la energía de activación.    
Los efectos microondas son tema de debate y controversia, y es evidente que se necesitan de 
mayores esfuerzos e investigación para comprender realmente estos fenómenos. Relacionado con el 
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estudio de los efectos microondas está el método reciente de enfriar simultáneamente la mezcla de 
reacción mientras se calienta con microondas, observando en algunos casos una mejora del proceso 
global. (Crecente, Reacciones por microondas, 2007) 
 
2.2.18 Diseño de reactores microondas 
La radiación microonda se genera en tubos de electrones especiales denominados magnetrones. 
Un magnetrón es una válvula de vacío y su funcionamiento se basa en que los electrones sometidos 
a un campo eléctrico y magnético describen órbitas circulares en cavidades metálicas y esa 
circulación genera oscilaciones de alta frecuencia. 
En 1939 Boot y Randall trabajaron sobre la mejora del magnetrón. El principio de este dispositivo 
era el mismo pero se basaron además en el fenómeno de resonancia. Para entender lo que hicieron 
se puede considerar lo que ocurre cuando se sopla un silbato hay un pequeño objeto duro que está 
suelto en la cavidad y al soplar se mueve de un lado a otro, choca en las paredes, y así genera ondas 
sonoras de muchas frecuencias. Sin embargo, debido a la resonancia, solamente aquellas ondas que 
tienen longitudes de onda comparable con las de la cavidad permanecen, mientras que las otras se 
amortiguan. El resultado es que únicamente se oyen los sonidos de las frecuencias condicionados 
por las dimensiones de la cavidad. Así, un silbato con una cavidad grande emite ondas de longitud 
de onda grande, o sea de frecuencia pequeña y se oyen sonidos graves. Un silbato pequeño produce 
ondas de longitudes de ondas pequeñas que corresponden a frecuencias grandes, así se oye un 
sonido agudo. Boot y Randall aplicaron esta idea construyendo en un pequeño bloque de cobre un 
magnetrón, pero dentro del ánodo y el cátodo, y además un campo magnético a lo largo del eje del 
magnetrón, lograron que los electrones se movieran dentro del espacio de interacción. Estos 
electrones rebotan por el campo magnético y por tanto se aceleran. En consecuencia emiten ondas 
electromagnéticas de muchas frecuencias. Sin embargo, debido a que estas ondas entran en las 
cavidades, por resonancia solamente perduran las que tienen longitudes de onda comparables con 
las dimensiones de las cavidades. Las cavidades tenían dimensiones de centímetros, por lo que 
produjeron ondas con longitudes de onda de orden de los centímetros o sea microondas. Al emitir 
radiación, los electrones pierden energía, la energía que tienen las microondas proviene de estos 
electrones, que a su vez la adquieren de la fuente externa que suministra el voltaje entre el cátodo y 
el ánodo. 
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Otra parte importante de los equipos es la guía de ondas que es un dispositivo formado por un 
conducto de lámina de hierro que dirige las microondas desde el magnetrón a la cavidad para 
irradiar la muestra. Las paredes del microondas son reflectoras, esta propiedad es necesaria para 
emitir incrementar la eficacia de radiación del horno, de tal forma que se consigue que al rebotar 
las microondas en las paredes atraviesen la muestra más veces. Para evitar dañar el magnetrón si se 
refleja demasiada energía, los microondas que se comercializan actualmente vienen equipados con 
un sistema automático de apagado. Sin embargo, este sistema de control, cuando se trabaja con 
muestras muy pequeñas, puede presentar inconvenientes ya que el horno microondas se apaga 
impidiendo tiempos largos de irradiación, por eso a veces dentro de la cavidad se coloca un 
recipiente con agua que ayuda absorbiendo el exceso de energía que hay dentro del horno. 
(Crecente, Reacciones y efectos por microondas, 2007) 
 
2.2.18.1 Cavidades monomodo 
La principal característica de las cavidades monomodo (figura 2-13) es la creación de un patrón de 
onda estática. Para conseguir esto, las dimensiones de la cavidad deben ser cuidadosamente 
controladas para coincidir de forma sistemática con la longitud de ondas de las microondas. Para 
2,45 GHz la longitud de onda es de 12,24 cm. Una cavidad monomodo para 2,45 GHz 
dimensionada de forma que sea un múltiplo entero de la longitud de onda o de su mitad.   
 
Figura 2.2.18-1: Diseño de un magnetrón y de las cavidades de resonancia responsables de la 
selección de las microondas de entre las ondas electromagnéticas generadas. Por: Crecente, J. 
2007. Reacciones y Efectos por Microondas 
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El diseño de la cavidad de un horno monomodo condiciona una serie de características: 
• Se puede controlar la intensidad del campo eléctrico, eso hace que el calentamiento de los 
materiales dentro de la cavidad también puede ser controlado. 
• Hay posiciones específicas dentro de la cavidad del horno monomodo donde se deben colocar 
los recipientes para su irradicacion. La intensidad del campo es mayor en los picos de las ondas 
estaticas, y tiende a cero en los nodos de estas ondas. 
• La presencia de un objeto en la cavidad monomodo puede desactivar el patrón de onda estática. 
Por esta razón, en estas cavidades no se puede calentar simultáneamente más de una muestra. 
Además el empleo de este sistema peuede producir un calentamiento no adecuado de las 
muestras como consecuencia de ñla varaiacion en la forma fisica de aquellas. 
• Finalmente, este tipo de dispositivos no suelen emplear en el escalado de procesos, aunque se 
pueden emplear en sistemas robotizados. (Crecente, Reacciones y efectos por microondas, 
2007) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
2.2.18.2 Cavidades multimodo 
La principal característica de las cavidades multimodo es la de evitar patrones de onda estática 
dentro de la cavidad del microondas. En realidad se busca producir el mayor caos posible en el 
interior de la cavidad. 
Para lograr este objetivo se necesitan cumplir dos principios. El primero, que las dimensiones de la 
cavidad deben estar cuidadosamente controladas para evitar múltiplos enteros o mitades de la 
longitud de onda de las microondas. Y el segundo, el empleo de medios para interrumpir algunas 
ondas estáticas que podrían formarse en la cavidad, para ello se usan agitadores o aspas metálicas 
 
Figura 2.2.18.1-1: A y B hornos microondas monomodo, C creación de una onda 
electromagnética de patrón estático en los hornos monomodo. Por: Crecente, J. 2007. 
Reacciones y Efectos por Microondas. 
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que continuamente cambian el patrón de campo dentro de la cavidad. La forma del aspa y sus 
movimientos es lo que hace que la intensidad del campo sea homogénea en todas las direcciones y 
en todos los lugares de la cavidad. 
Como consecuencia del diseño, este tipo de cavidades presentan una serie de características: 
• Las muestras se pueden colocar en cualquier parte de la cavidad para que los reactivos 
absorban las microondas. No hace falta establecer una posición dentro de la cavidad para las 
muestras porque el campo es homogéneo en todas las direcciones. 
• Al ser un campo homogéneo, la radiación y el calentamiento de las muestras no vendrá 
influenciado por el tamaño ni la forma de los objetos. Además en la cavidad se puede colocar 
más de un objeto y la eficacia del proceso será la misma que si dentro de la cavidad solo 
hubiera uno. 
• El trabajar con sistemas multimodo permite un fácil escalado de los procesos, para producir a 
niveles de planta piloto. 
• Se puede controlar la velocidad de calentamiento mediante la regulación de la potencia 
irradiada o bien mediante ciclos rápidos de encendido y apagado. (Crecente, Reacciones y 
efectos por microondas, 2007)   
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
El equipo está equipado con dos magnetrones, con una potencia de microondas de hasta 1.450 
watts. Esto facilita un calentamiento rápido de sus rotores de alto rendimiento.  
 
El rápido enfriamiento de los contenedores es tan importante como el calentamiento rápido. Un 
ducto de aire, ubicado sobre la cavidad del equipo, rápidamente enfría los contenedores una vez 
completado el programa.  
 
 
Figura 2.2.18.2-1: Hornos microondas multimod . Por: Crecente, J. 2007. Reaccion s y Efectos 
por Micr ondas. 
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Una manguera  resistente al acido conecta el ventilador del escape a un extractor de humo, 
asegurando un ambiente de trabajo seguro. (Crecente, Reacciones y efectos por microondas, 2007) 
 
2.2.19 Modos de operación 
Los trabajos pioneros de Gedye y Giguere describían varias síntesis orgánicas que procedían en 
elevado rendimiento cuando eran llevados a cabo en hornos microondas domésticos en tubos 
sellados de vidrio o teflón. Desde entonces se han desarrollado diferentes técnicas más o menos 
adecuadas según tipo de experimento que se lleve a cabo. 
El método más simple para llevar a cabo reacciones asistidas por microondas es mediante la 
irradiación de los reactivos en un recipiente abierto. Durante la reacción los reactivos están en un 
disolvente polar de alto punto de ebullición por lo que la temperatura de la reacción no alcanza el 
punto de ebullición del disolvente. 
Este método fue denominado “Microwave-Organic Reaction Enhancement” (MORE) o “Mejora de 
reacciones orgánicas por microondas”. (Tierney, 2009). 
Una desventaja de la técnica MORE consiste en la necesidad de utilizar disolventes de alto punto 
de ebullición tales como DMSO, DMF, N-metilmorfolina, diglime, etc y en la dificultad que 
entraña trabajar con este tipo de disolventes a la hora de elaborar la reacción. Esta aproximación ha 
sido adaptada para disolventes de bajo punto de ebullición (p ej. Tolueno) y condiciones de reflujo, 
sin embargo, para reacciones a reflujo las cavidades de los microondas domésticos deben ser 
modificados, por ejemplo haciendo una apertura revestida para evitar la pérdida de microondas, a 
través de la cual el recipiente de reacción tiene que ser conectado a un condensador, embudo de 
adición, entrada de gas, etc. Se han desarrollado varios sistemas de reflujo en un esfuerzo para usar 
disolventes en la síntesis por microondas sin riesgo de explosión. 
Como ya se ha comentado, también se han utilizado sistemas presurizados en la síntesis por 
microondas. Las primeras reacciones fueron llevadas a cabo en hornos microondas domésticos 
empleando recipientes comerciales hechos de teflón, PET y PEEK, todos ellos transparentes a las 
microondas y con sistemas de cierre que soportan la presión. Hay que señalar que las reacciones en 
estas condiciones deben estar estrictamente controladas con un sistema eficaz de monitorización ya 
que cualquiera de estos recipientes puede sobre-presurizarse, lo que llevaría a un riesgo alto de 
explosión. Afortunadamente, la mayoría de los reactores microondas actuales están equipados con 
un control directo de temperatura y presión, que al mismo tiempo evitan fallos debidos a la pérdida 
de presión o de temperatura de las reacciones químicas. Esta estrategia ha sido empleada con éxito 
en un gran número de síntesis, pero se debe recordar que siempre conlleva un riesgo de explosión si 
no se opera correctamente el equipo. (Tierney, 2009) 
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2.2.20 Ejemplos de reacciones asistidas por microondas 
El número creciente de publicaciones sobre síntesis asistida por microondas confirma la idea de 
que, esencialmente, cualquiera tipo de transformación química que requiere calor para llevarse a 
cabo bajo microondas. Esto no implica necesariamente que se observen, en todos los casos, 
incrementos dramáticos en la velocidad de reacción comparados con los métodos térmicos clásicos, 
pero la simple conveniencia de usar la tecnología de microondas hace de este método de 
calentamiento una herramienta que debería estar siempre a mano cuando se habla de síntesis 
química. Hasta no hace muchos años, las microondas se usaban normalmente cuando todas las 
demás opciones para llevar a cabo una reacción concreta fallaban, o cuando se requerían tiempos 
de reacción excesivamente largos o temperaturas demasiado altas para que la reacción se 
completase. Esta práctica está cambiando actualmente, y debido a la mayor disponibilidad de 
reactores microondas en muchos laboratorios, ahora se llevan a cabo incluso transformaciones 
sintéticas rutinarias. A continuación se indican unos pocos de los muchos ejemplos de reacciones 
químicas que pueden ser asistidas por microondas.     
 
2.2.20.1 Formación de enlaces C-C catalizada por metales de transición 
Las reacciones homogéneas catalizadas por metales de transición representan uno de los tipos de 
reacciones más importantes y más estudiadas en MAOS. Las reacciones de formación de enlace 
C—C y de enlaces C—heteroátomo catalizadas por metales de transición necesitan de horas o días 
para completarse bajo calentamiento convencional en condiciones de reflujo y a menudo requieren 
de atmósfera inerte. Los grupos de investigación de Hallberg, Larhed y otros han demostrado en los 
últimos años que la velocidad de muchas de estas transformaciones puede ser incrementada de 
forma significativa empleando tubos sellados en hornos microondas y en la mayoría de los casos 
sin atmosfera inerte. El uso de catalizadores metálicos junto con las microondas puede tener 
importantes ventajas con respectos a los métodos de calentamiento tradicionales ya que los 
gradientes de temperatura invertidos en condiciones microondas pueden llevar a un incremento en 
el tiempo de vida del catalizador gracias a la eliminación de los efectos de pared. (Roberts, 2009) 
En este apartado se pueden encontrar ejemplos de casi cualquier tipo de reacción de formación de 
enlaces C—C catalizada por metales de transición. A continuación se exponen algunos ejemplos.     
 
Reacción de Heck, empleando irradiación con microondas se pueden reducir los tiempos de varias 
horas con calentamiento convencional a reflujo, a menos de cinco minutos. 
Dentro de la aproximación de la química verde, también se han publicado ejemplos de la reacción 
de Heck llevada a cabo con líquidos iónicos. Como ya se ha comentado los líquidos iónicos 
interaccionan de forma muy eficiente con las microondas a través del mecanismo de conduccion 
iónica, se pueden reciclar y evitan el uso de disolventes.  
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Reacción de Suzuki: la reacción de Suzuki (acoplamiento cruzado catalizado por paladio de 
haluros de arilo y ácidos borónicos) es una de las reacciones más versátiles y más usadas en 
química orgánica (figura 2-16). El empleo de reacciones de Suzuki utilizando  radiación 
microondas es prácticamente un procedimiento sintético rutinario hoy en día, dada la enorme 
cantidad de bibliografía en este tema. Un avance importante en este tipo de reacciones es el empleo 
de agua como disolvente. El agua es el disolvente idóneo para ser empleado en química verde, ya 
que es barato, siempre disponible, no tóxico y no inflamable. Leadbeater y Marco han descrito 
recientemente acoplamientos de Suzuki catalizados por paladio en medio acuoso entre haluros de 
arilo y ácidos borónicos. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Otros ejemplos de reacciones de formación de enlaces C—C catalizados por metales, que han sido 
llevadas a cabo con éxito en microondas, son las reacciones de Sonogashira (acoplamiento 
catalizado por paladio/cobre de acetilenos terminales con haluros de arilo o vinilo), Stille 
(complejos de estaño como catalizadores), Negishi (catalizador de zinc). (Baxendale, 2008) 
 
 
 
 
Figura 2.2.20.1-1: Reacción de Keck empleando líquidos iónicos. Por: Roberts, B. 2009 Scale-
up of Microwave Assisted Organic Synthesis. 
 
Figura 2.2.20.1-2: Reacción de Suzuki en medios acuosos. Por: Baxendale, I. 2008. Suzuki 
ti  
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2.2.20.2  Formación de enlaces C-heteroátomo catalizado por metales de transición. 
Reacción de Buchwald-Hartwing (figura 2-17). Este es uno de los métodos más útiles para la 
formación de enlaces C—O y C—N. En 2002, Alterman y col. Describieron por primera vez una 
animación Buchwald-Hartwing mediante calentamiento con microondas. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
Reacción de condensación de Ullmann (figura 2-18) para la formación de enlaces C—N, C—O y 
C—S son catalizadores basados en cobre. (Westman, 2009) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
2.2.20.3  Reacciones de carbonilación catalizadas por metales de transición. 
Larhed y col. publicaron un número importante de reacciones de carbonilación (figura 2-19) 
catalizadas por paladio llevadas a cabo en horno microondas en tubos sellados. Como fuente de CO 
emplean el complejo de molibdeno [Mo(CO)6] que al ser calentado a elevadas temperaturas libera 
lentamente CO. (Stadler, 2004) 
 
 
 
 
Figura 2.2.20.2-1: Reacción de animación de Buchwald-Hartwing. Por: Westman J. 2009. 
Miscellaneous products. 
 
Figura 2.2.20.2-2: Reacciones de formación de enlaces C-S tipo Ullmann. Por: Westman J. 2009. 
Miscellaneous products. 
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2.2.20.4  Síntesis de heterociclos 
La formación de anillos heterociclos por reacciones de ciclocondensación es un proceso que ha 
sido adaptado a la tecnología microonda (figura 2-20). De entre la numerosa bibliografía que hay 
sobre este tipo de reacciones, es de destacar la síntesis de quinolinonas, quinazolinas, pirazoles, 
piridinas, dihidropiridinas, dihidroquinolinas, triazinas, tiazolidinonas, benzoxazoles, 
benzotiazoles, índoles, oxazolidinas, triazoles, indolinas, acridinas, etc. (Danks, 2008)    
  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 2.2.20.3-1: Aminocarbonilación catalizada con paladio. Por: Stadler A. 2004. Microwave-
assisted solid-phase synthesis. 
 
 
Figura 2.2.20.4-1: Síntesis de triazoles por cicloadición 1,3-dipolar. Por: Danks T. 2008. 
Microwavw assisted reductions. 
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2.2.20.5  Reordenamientos 
Se han descrito varios reordenamientos empleando la tecnología microonda. Así Ley y col. 
Describieron el reordenamiento de Claisen (figura 2-21) del alil éter en la síntesis del producto 
natural carpanona.  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
2.2.20.6  Reacciones de cicloadición 
Las reacciones de cicloadición fueron unas de las primeras transformaciones en ser estudiadas 
empleando el calentamiento con microondas. Las reacciones de cicloadición convencionales 
requieren, en muchos casos, el uso de condiciones drásticas tales como altas temperaturas y largos 
tiempos de reacción, pero se pueden llevar a cabo con éxito empleando el calentamiento con 
microondas. Un ejemplo de este tipo de reacciones es la de Diela-Alder, que ha sido extensamente 
realizada con microondas. También se han llevado a cabo con microondas cicloadiciones inter e 
intramolecular hetero-Diels-Alder, y cicloadiciones 1,3-dipolar entre otras. (Lidstrom, 2006) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
2.2.20.7  Oxidaciones 
La reacción de dihidroxilación (figura 2-23) de olefinas catalizada por osmio, es una de las 
trasformaciones orgánicas más selectivas y fiables. En casos específicos, como el de la olefina 1.52 
 
Figura 2.2.20.5-1: Reordenamientos de Claisen llevado a cabo bajo irradiación con 
microondas. Por: Crecente J. 2007. Reacciones por microondas. 
 
Figura 2.2.20.6-1: Cicloadición Diels-Alder asistida por microondas. Por: Lidstrom P. 2006. 
Diels-Alder couplings. 
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extremadamente deficiente en electrones, la reacción tiene que ser llevada a cabo bajo irradiación 
con microondas a 120°C para producir el diol 1.53 puro. (Crecente, Reacciones por microondas, 
2007)  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Otras oxidaciones importantes llevadas a cabo con microondas son la conversión de ciclohexeno en 
ácido adípico, de gran importancia industrial y la oxidación por transferencia de hidrógeno 
catalizada por rodio y rutenio.  
 
2.2.20.8  Reacción de Mitsunobu 
La reacción de Mitsunobu es muy eficiente para invertir la configuración de alcoholes secundarios 
quirales. El hecho de que la reacción de Mitsunobu se lleve a cabo normalmente a temperatura 
inferior a la ambiente bo ha sido un impedimento para que se haya potenciado por microondas. Así, 
se sintetizaron sustancias importantes a nivel farmacológico tales como feromonas, 
peptidomiméticos o alcaloides, por calentamiento con microondas a altas temperaturas. (Crecente, 
Reacciones por microondas, 2007) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 2.2.20.7-1: Dihidroxilación catalizada por osmio de alquenos deficientes en electrones. 
Por: Crecente J. 2007. Reacciones por microondas. 
 
Figura 2.2.20.8-1: Reacción de Mitsunobu asistida por microondas para la síntesis de la 
feromona sulcatol. Por: Crecente J. 2007. Reacciones por microondas. 
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2.2.20.9  Otras reacciones asistidas por microondas 
Otros ejemplos de reacciones asistidas por microondas son: nitración electrofílica, aminación, 
halogenación, glucosilación, reacciones de desalcoxicarbonilación, apertura de anillos, adición de 
Michael, formación de lactamas, olefinación de Wittig. (Crecente, Reacciones por microondas, 
2007) 
 
2.3 FUNDAMENTO LEGAL 
Los documentos legales en que se basa el presente trabajo para su sustentabilidad son: 
Constitución General del Estado  
• Art. 276.- El régimen del desarrollo tendrá los siguientes objetivos: 
Numeral 4.- Recuperar y conservar la naturaleza y mantener un ambiente sano y sustentable 
que garantice a las personas y colectividades el acceso equitativo, permanente y de calidad al 
agua, aire y suelo, y a los beneficios de los recursos del subsuelo y del patrimonio natural. 
 
• Art. 385.- El sistema nacional de ciencia, tecnología, innovación y saberes ancestrales, en el 
marco del respeto al ambiente, la naturaleza, la vida, las culturas y la soberanía, tendrá como 
finalidad:  
Numeral 3. Desarrollar tecnologías e innovaciones que impulsen la producción nacional, 
eleven la eficiencia y productividad, mejoren la calidad de vida y contribuyan a la realización 
del buen vivir. 
 
• Art. 386.- El sistema comprenderá programas, políticas, recursos, acciones, e incorporará a 
instituciones del Estado, universidades y escuelas politécnicas, institutos de investigación 
públicos y particulares, empresas públicas y privadas, organismos no gubernamentales y 
personas naturales o jurídicas, en tanto realizan actividades de investigación, desarrollo 
tecnológico, innovación y aquellas ligadas a los saberes ancestrales.  
 
El Estado, a través del organismo competente, coordinará el sistema, establecerá los objetivos y 
políticas, de conformidad con el Plan Nacional de Desarrollo, con la participación de los actores 
que lo conforman. 
 
• Art. 387.- - Será responsabilidad del Estado:  
1. Facilitar e impulsar la incorporación a la sociedad del conocimiento para alcanzar los 
objetivos del régimen de desarrollo.  
2. Promover la generación y producción de conocimiento, fomentar la investigación científica 
y tecnológica, y potenciar los saberes ancestrales, para así contribuir a la realización del 
buen vivir, al sumak kawsay.  
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3. Asegurar la difusión y el acceso a los conocimientos científicos y tecnológicos, el 
usufructo de sus descubrimientos y hallazgos en el marco de lo establecido en la 
Constitución y la Ley.  
4. Garantizar la libertad de creación e investigación en 
5.  el marco del respeto a la ética, la naturaleza, el ambiente, y el rescate de los conocimientos 
ancestrales.  
6. Reconocer la condición de investigador de acuerdo con la Ley. 
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4. CAPITULO III 
3 METODOLOGÍA 
3.1 TIPO DE INVESTIGACIÓN 
El tipo de investigación es teórica experimental se encuentra basada en la consulta de 
publicaciones, técnicas e investigaciones sobre el uso de microondas en reacciones orgánicas con 
algunos grupos funcionales, publicaciones en libros describiendo a la Química verde sobre la 
diseño de los métodos de minimización de energía. 
La investigación a realizarse se encuentra en el campo de la síntesis orgánica. En el estudio se 
desea aplicar un método sintético conocido de un compuesto comercial llamado Glicerol formal. 
La recolección de datos se realizará en la Universidad Central del Ecuador en la Facultad de 
Ciencias Químicas en los laboratorios de Química Ambiental. 
               
3.2 POBLACIÓN Y MUESTRA 
La población en el presente trabajo fue el volumen de todos los productos obtenidos de la síntesis a 
través de las reacciones orgánicas sin pasar por un proceso de purificación. 
Las muestras fueron los productos obtenidos de la síntesis asistida por microondas una vez 
realizada la purificación y caracterización.  
 
3.3 DISEÑO EXPERIMENTAL 
Variables independientes: 
T= Temperatura 
C= Concentración de reactivos 
 
Variable dependiente: 
Rendimiento 
Tabla 3.3-1: Cuadro de variables 
Independientes Dependientes 
Temperatura T1= 100°C Rendimiento 
T2= 120°C 
Concentración C1= 2,9372 mol + 1,9982 mol (formaldehido) 
C2= 2,9372 mol + 1,500 mol (formaldehido) 
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ANÁLISIS DE VARIANZA 
Se utilizó el Diseño de Bloques Completamente al Azar del Arreglo Factorial AxB donde el Factor 
“A” son dos niveles de concentración y el Factor “B” son dos niveles de temperatura. 
Se  realizó  4  mediciones en cada repetición para cada tratamiento,  en total son 16 análisis, esto se 
detalla en el siguiente esquema:  
  
Tabla 3.3-2: Diseño experimental 
Repeticiones Tratamientos 
C1T1 C1T2 C2T1 C2T2 
1 1 1 1 1 
2 1 1 1 1 
3 1 1 1 1 
4 1 1 1 1 
Total 4 4 4 4 
 
Tabla 3.3-3 Análisis de factores 
Factores Niveles 
Factor A 
Nivel 
C1    C2 
1        2 
Factor B 
Nivel 
T1    T2 
1        2 
Nota: En la tabla 3-3 se detallan los factores que intervienen en el experimento, y los subniveles de factor en 
cada uno de ellos  
   
3.4 MATERIALES Y MÉTODOS 
Se utilizará como referencia la técnica de preparación del Glicerol formal United States Patent 
Application Publication Coleman et al. Pub. N°: US 2010/0094027 A1 Pub. Date: Apr. 15, 2010, 
además se manejará Specifications and Protocol of Analysis GLICERINFORMAL (Metiliden) 
BURMESTER PHARMATRADE GMBH D-22179 Hamburg. 
 
3.4.1 Equipo y materiales 
• Sistema de digestión por microondas BERGHOF speedwave MWS 
• Balanza analítica (E-AM 94) 
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• Infrarrojo (Shimadzu 3000) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Reactivos: 
• Glicerina (95% p/v) 
• Formaldehido (95% p/v) 
• Acido Sulfúrico (concentrado) 
• Agua 
• Material de referencia Glicerol formal 
• NaOH 
• Resina de intercambio iónico. 
 
 
 
Figura 3.4.1-1 Balanza analítica 
 
Figura 3.4.1-2 Infrarrojo 
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3.4.2 Procedimiento 
3.4.2.1 Síntesis de Glicerol formal 
• Tarar un matraz de 1000 mL 
Método Clásico 
• Pesar 5 moles de glicerina en el matraz. 
• Añadir 30 g de Resina de intercambio iónico. 
• A la mezcla anterior añadir 2,5 moles de formaldehido 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
• Calentar la mezcla a 170 °C  hasta que el formaldehido se disuelva añadir 200 ml de Tolueno. 
• Realizar un reflujo hasta separar el agua de la mezcla. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 3.4.2.1-1 Mezcla inicial 
 
Figura 3.4.2.1-2 Reflujo 
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• Recoger la cantidad de agua y medir. 
• Realizar una destilación al vacío para separar el solvente. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
• Recoger el Tolueno extraído. 
• Recoger el destilado en 3 fracciones. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 3.4.2.1-3 Destilación al vacio. 
  
Figura 3.4.2.1-4 Recolección. 
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• Destilar la fracción que corresponda a la mezcla del producto y glicerina. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
• Recoger el producto cuando corresponda a su temperatura de ebullición.   
• Enfriar la mezcla a 50 °C 
• Realizar los ensayos de identificación y caracterización del producto obtenido. 
 
• Encender el Microondas BERGHOF abrir la tapa automática. 
Síntesis asistida de energía por microondas 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 3.4.2.1-5 Recuperación. 
 
Figura 3.4.2.1-6 Microondas 
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Preparación de muestra Concentración (C1): 
• Cargar en los tanques de digestión con: 
o 270,5 g de Glicerina  
o 0,5 mL de H2SO4 (c) 
o 60 g de formaldehido a la mezcla. 
o Mezclar con la ayuda de una varilla de agitación. 
• Tapar los tanques de digestión y colocar las capuchas de control de presión. 
• Introducir los tanques de digestión dentro del horno. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
• Sellar el horno con la tapa de seguridad y asegurarse que el desfogue de gases este bien 
instalado. 
• Seleccionar las a las que se va a realizar la síntesis. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 3.4.2.1-7 Digestión. 
 
Figura 3.4.2.1-8 Panel de control 
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• Iniciar la síntesis y seleccionar el tiempo (20 minutos). 
• Empezar la digestión con las condiciones determinadas a realizar el ensayo. 
• Esperar un momento antes de abrir el tanque de digestión para que puedan ser despresurizados 
sin ningún riesgo, el producto recolectar en recipientes adecuados. 
• Finalizada la digestión abrir la tapa usando el control digital y empezar a retirar los tanques. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Preparación de muestra Concentración (C2): 
• Cargar en los tanques de digestión con: 
o 270,5 g de Glicerina  
o 0,5 ml de H2SO4 (c) 
o 45 g de formaldehido a la mezcla. 
o Mezclar con la ayuda de una varilla de agitación. 
• Tapar los tanques de digestión y colocar las capuchas de control de presión. 
• Introducir los tanques de digestión dentro del horno. 
• Sellar el horno con la tapa de seguridad y asegurarse que el desfogue de gases este bien 
instalado. 
• Seleccionar las a las que se va a realizar la síntesis. 
• Iniciar la síntesis y seleccionar el tiempo (20 minutos). 
• Empezar la digestión con las condiciones determinadas a realizar el ensayo. 
• Esperar un momento antes de abrir el tanque de digestión para que puedan ser despresurizados 
sin ningún riesgo, el producto recolectar en recipientes adecuados. 
• Finalizada la digestión abrir la tapa usando el control digital y empezar a retirar los tanques 
 
Figura 3.4.2.1-9 Tanques de digestión. 
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3.4.2.2 Extracción del glicerol formal obtenido con energía de microondas. 
• Tomar 50 ml de la Solución (Producto de la síntesis de glicerol formal) 
• Transferir a un embudo de separación 
• Añadir 50 ml de Cloroformo. 
• Tapar el embudo y agitar para mezclar  las soluciones. 
• Atenuar la presión abriendo la llave 
• Dejar en reposo hasta que se formen en 2 fases. 
 
 
 
 
 
. 
 
 
 
 
 
 
 
• Retirar el tapón del embudo 
• Recoger la fase correspondiente al producto. 
• Purificar la muestra mediante el rotavapor. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
3.4.2.3 Identificación del glicerol formal obtenido con energía de microondas. 
• Realizar las pruebas correspondientes a los parámetros de evaluación. 
• Registrar los datos obtenidos y comprobar con la información teórica. 
 
Figura 3.4.2.2-1 Embudo de separación 
 
Figura 3.4.2.2-2 Rotavapor 
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Densidad: 
Se pesa el picnómetro vacío, posteriormente se enjuaga con un poco de la muestra después se llena 
completamente y finalmente se pesa. 
 
Caracterización Espectrofotométricas: 
Se determino el producto comparando con el estándar mediante: 
Parámetros fisicoquímicos de evaluación 
Los parámetros para definir y caracterizar la investigación son los siguientes: 
 
Solubilidad: 
Tomar 5 ml del producto de reacción en un tubo de ensayo y comprobar si es miscible con las 
siguientes sustancias: agua, cloroformo, n-hexano, éter de petróleo. Anotar los resultados y 
completar la tabla de datos. 
 
Punto de ebullición: 
Montar un aparato de destilación. Llenar el matraz con una suficiente cantidad de muestra, se 
añadirá núcleos de ebullición y se calienta a la llama hasta que el matraz empiece a destilar. Se 
observa el punto de ebullición en el termómetro.     
 
 
 
 
 Espectro Infrarrojo. 
 
Figura 3.4.2.3-1 Punto de ebullición. 
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5. CAPITULO IV 
4. RESULTADOS Y DISCUSIÓN 
De acuerdo a los objetivos específicos propuestos en el numeral 1.4.2 se tiene los siguientes 
resultados:  
4.1. Cálculo del porcentaje de rendimiento: 
                                      C3H8O3 + CH2O                  C4H8O3 + H2O 
Peso molecular:    92(g/mol)    30(g/mol)           104(g/mol)   18(g/mol) 
Cantidad utilizada:   460 g          75 g (Reactivo Limitante) 75𝑔𝑔 𝐶𝐶𝐶𝐶2𝑂𝑂
𝑥𝑥
1 𝑚𝑚𝑚𝑚𝑚𝑚 𝐶𝐶𝐶𝐶2𝑂𝑂30 𝑔𝑔 𝐶𝐶𝐶𝐶2𝑂𝑂 𝑥𝑥 1 𝑚𝑚𝑚𝑚𝑚𝑚 𝐶𝐶2𝐶𝐶8𝑂𝑂31 𝑚𝑚𝑚𝑚𝑚𝑚 𝐶𝐶𝐶𝐶2𝑂𝑂 𝑥𝑥 104𝑔𝑔 𝐶𝐶2𝐶𝐶8𝑂𝑂31 𝑚𝑚𝑚𝑚𝑚𝑚 𝐶𝐶2𝐶𝐶8𝑂𝑂3 = 𝟐𝟐𝟐𝟐𝟏𝟏𝟐𝟐 𝑪𝑪𝟐𝟐𝑪𝑪𝑪𝑪𝑪𝑪𝑪𝑪 
Rendimiento real  148,73 g 
Porcentaje de Rendimiento: %Rendimiento = 148,73 g260 (g) x100 %Rendimiento = 𝟓𝟓𝟓𝟓,𝟐𝟐% 
Método Clásico: 
Rendimiento teórico 
Tabla 4.1-1: Rendimientos obtenidos en la síntesis por el método clásico. 
Rendimiento teórico (g) Rendimiento real (g) % Rendimiento 
260 g 148,73 g 57,20 
 
 Notas: La tabla 4-1 se hace referencia a: 
El rendimiento teórico corresponde a la cantidad de producto que se espera si todo el reactivo limitante forma 
producto sin ningún sobrante. Esto supone que ninguno de los productos se pierde durante el aislamiento y la 
purificación. 
El rendimiento real es la cantidad de producto que se obtiene en la reacción química real. 
El porcentaje de rendimiento se expresa como el rendimiento real dividido para el rendimiento teórico 
multiplicado por cien. 
 
C3H8O3 + CH2O                  C4H8O3 + H2O 
Peso molecular:    92(g/mol)    30(g/mol)           104(g/mol)   18(g/mol) 
Cantidad utilizada:   270 g          60 g (Reactivo Limitante) 
Método de energía asistida por microondas: 
Porcentaje de Rendimiento  
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Tabla 4.1-2: Rendimientos obtenidos en la síntesis asistida de energía por microondas. 
 
Concentración 
Temperatura 
N° Rendimiento teórico (g) Rendimiento Real (g) %  Rendimiento 
C1T1 1 209,47 12,76 6,09 
2 209,94 7,89 3,76 
3 207,99 23,89 11,48 
4 209,02 17,58 8,41 
C1T2 1 208,01 13,12 6,31 
2 208,20 24,78 11,90 
3 211,13 17,35 8,22 
4 209,43 12,37 5,90 
C2T1 1 159,45 14,76 9,26 
2 158,44 9,65 6,09 
3 157,64 15,77 10,00 
4 159,30 18,65 11,71 
C2T2 1 159,39 15,70 9,85 
2 161,11 15,85 9,84 
3 158,13 19,20 12,14 
4 159,54 16,85 10,56 
 
Nota: La tabla 4-2 se hace referencia a: 
El porcentaje del rendimiento de las reacciones asistidas de energía por microondas suele ser mayor en 
comparación al rendimiento de las reacciones con los métodos convencionales de calentamiento, siempre y 
cuando se tenga en cuenta una serie de consideraciones y variables: presión, tiempo de irradiación, elección 
del disolvente, temperatura y potencia.  
Se utilizó las mismas condiciones tanto para la síntesis por microondas en todas las repeticiones como para la 
síntesis por el método clásico. 
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4.2. Cálculo del análisis de Varianza 
 
Tabla 4.2-1 Porcentaje de Rendimiento para cada Repetición en cada tratamiento para 
procedimiento por microondas  
Repeticiones Tratamientos 
C1T1 C1T2 C2T1 C2T2 Σ 𝑿𝑿� 
1 6,09 6,31 9,26 9,85 32,50 6,50 
2 3,76 11,90 6,09 9,84 33,59 6,72 
3 11,49 8,22 10,01 12,14 44,85 8,97 
4 8,41 5,90 11,71 10,56 40,58 8,12 
Σ 29,74 32,33 37,06 42,39 141,52 - 
𝑿𝑿� 7,44 8,08 9,27 10,60 - 8,85 
 
Nota: En la tabla 4-3 se muestran los valores calculados de los porcentajes de rendimiento correspondientes a 
concentración 1, concentración 2 a temperatura 1 y temperatura 2, utilizado para realizar el diseño 
experimental. 
 
Tabla 4.2-2 Análisis de factores para el diseño 
Factores Niveles 
Factor A 
Nivel 
C1    C2 
1        2 
Factor B 
Nivel 
T1    T2 
1        2 
Repeticiones: n=4  
Nota: En la tabla 4-4 se muestran los factores con su respectivo nivel de factor que intervienen en el 
experimento.  
Tabla 4.2-3 Arreglo factorial combinatorio 
Factor T1 T2 Σ 𝑿𝑿� 
C1 29,75 32,33 62,08 31,04 
C2 37,06 42,39 79,45 39,73 
Σ 66,81 74,72 141,53 - 
𝑿𝑿� 33,40 37,36 - 35,38 
 
Nota: En la tabla 4-5 el arreglo factorial obtenido de las sumatorias de cada tratamiento para realizar el 
cálculo necesario para el análisis e varianza. 
 
 
  
51 
 
Tabla 4.2-4 Análisis de varianza del Arreglo Factorial A x B 
 F tab. 
FV SC GL CM F cal 5% 1% 
Total 98,53 15     
Rep. 18,17 3 6,06 0,95 3,86 6,99 
Trat. 23,25 3 7,75 1,22 3,86 6,99 
F 18,87 1 18,87 2,97 5,12 10,56 
D 3,91 1 3,91 0,62 5,12 10,56 
IFxD 0,47 1 0,47 0,07 5,12 10,56 
Error. Exp 57,12 9 6,34  
Nota: En la tabla 4-6 mediante el análisis de varianza del arreglo factorial A x B se obtuvo el estadístico F, 
en donde se observa que en todos los casos F calculada es menor que F tabulada por ello es un análisis no 
significativo, no existe diferencia entre los tratamientos. 
 
4.3. Cálculo de la caracterización  
4.3.1. Solubilidad 
Tabla 4.3.1-1 Pruebas de solubilidad 
Concentración N° Agua Cloroformo N-Hexano Tolueno 
C1T1 1 √ √ x x 
2 √ √ x x 
3 √ √ x x 
4 √ √ x x 
C1T2 1 √ √ x x 
2 √ √ x x 
3 √ √ x x 
4 √ √ x x 
C2T1 1 √ √ x x 
2 √ √ x x 
3 √ √ x x 
4 √ √ x x 
C2T2 1 √ √ x x 
2 √ √ x x 
3 √ √ x x 
4 √ √ x x 
St.  √ √ x x 
Método clásico  √ √ x x 
Nota: El Glicerolformal es un compuesto de características polares por ello forma puentes de hidrógeno y 
tiene la capacidad de solubilizarse con las sustancias polares ensayadas, mientras que en los compuestos no 
polares no pudo solubilizarse. 
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4.3.2. Punto de ebullición 
 
Tabla 4.3.2-1 Puntos de ebullición obtenidos en las repeticiones de la síntesis asistida de energía 
por microondas. 
Concentración N° T (°C) 
C1T1 1 194 
2 193 
3 193 
4 194 
 
C1T2 
1 192 
2 194 
3 193 
4 194 
C2T1 1 195 
2 194 
3 194 
4 195 
C2T2 1 193 
2 195 
3 194 
4 195 
Método 
Clásico 
 196 
 
Nota: El punto de ebullición que se registró del producto obtenido en todas las repeticiones es muy similar al 
punto de ebullición que se determinó a la solución estándar de referencia. 
El punto de ebullición determinado del producto obtenido por el método clásico registro un valor igual al que 
se determinó a la solución estándar de referencia. 
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4.3.3. Índice de refracción  
 
Tabla 4.3.3-1 Índices de refracción medidos en las repeticiones de la síntesis asistida de energía 
por microondas  
Parámetro Concentración/Temperatura 
C1T1 C1T2 
Repetición 1° 2° 3° 4° 1° 2° 3° 4° 
Índice de 
Refracción 
1,443 1,449 1,448 1,45 1,47 1,452 1,495 1,45 
 
Parámetro Concentración/Temperatura 
C2T1 C2T2 
Repetición 1° 2° 3° 4° 1° 2° 3° 4° 
Índice de 
Refracción 
1,4510 1,4520 1,4510 1,4520 1,4510 1,4520 1,4510 1,4520 
 
Nota: Los índices de refracción fueron medidos utilizando un refractómetro una vez que se purificó los 
productos obtenidos de la síntesis con energía de microondas, para la purificación se utilizó un rotavapor para 
sacar el solvente de la mezcla final. 
 
4.3.4. Densidad 
 
Uno de los parámetros de evaluación que fue utilizado para la caracterización del producto fue la 
densidad por medio del uso del picnómetro utilizando la ecuación cuatro que se muestra a 
continuación.  
 
 
𝜌𝜌𝐿𝐿 = 𝜔𝜔𝑝𝑝𝑚𝑚 −𝜔𝜔𝑝𝑝𝑝𝑝𝑝𝑝𝑉𝑉𝑝𝑝𝑝𝑝𝑝𝑝             ec. 4 
 
𝜌𝜌𝐿𝐿 = 16,9381𝑔𝑔 − 10,8331𝑔𝑔5𝑚𝑚𝐿𝐿 = 1,2210 𝑔𝑔/𝑚𝑚𝐿𝐿 
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Tabla 4.3.4-1 Datos para el cálculo de la densidad 
Concentración C1T1 C1T2 
Repetición 1 2 3 4 1 2 3 4 
Temperatura 
del liquido  
(T°C) 
20  20  20  20  20  20  20  20  
Peso del 
picnómetro 
vacío 
 (𝝎𝝎𝒑𝒑𝒑𝒑𝒑𝒑 𝟐𝟐) 10,8331 10,8331 10,8331 10,8331 10,8331 10,8331 10,8331 10,8331 
Peso del 
picnómetro 
lleno 
(𝒎𝒎𝒑𝒑𝒑𝒑 𝟐𝟐) 16,9151 16,9031 16,9176 16,8931 16,8831 16,8826 16,9081 16,8821 
Volumen del 
picnómetro  (𝑽𝑽𝒑𝒑𝒑𝒑𝒑𝒑 ) mL 5  5 5 5 5 5 5 5  
   
Concentración C2T1 C2T2 
Repetición 1 2 3 4 1 2 3 4 
Peso del 
picnómetro 
vacío  
(𝝎𝝎𝒑𝒑𝒑𝒑𝒑𝒑𝟐𝟐) 10,8331 10,8331 10,8331 10,8331 10,8331 10,8331 10,8331 10,8331 
Peso del 
picnómetro 
lleno (𝒎𝒎𝒑𝒑𝒑𝒑𝟐𝟐) 16,9381 16,9081 17,1120 17,1120  17,0474 16,9331 16,9031 17,0474 
Volumen del 
picnómetro  (𝑽𝑽𝒑𝒑𝒑𝒑𝒑𝒑)mL  5  5 5 5 5 5 5 5 
 
Nota: Con los datos de la tabla y con la ecuación 4, se calculó la densidad.  
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Tabla 4.3.4-2: Densidades obtenidas en las repeticiones de la síntesis asistida de energía por 
microondas. 
 
Concentración 
N° Repetición 
Densidad 
(g/mL) 
C1T1 1 1,2164 
2 1,214 
3 1,2169 
4 1,2120 
C1T2 1 1,2100 
2 1,2099 
3 1,2150 
4 1,2098 
C2T1 1 1,2210 
2 1,2150 
3 1,25578 
4 1,25578 
C2T2 1 1,2430 
2 1,2200 
3 1,2140 
4 1,2430 
Método clásico  1,2140 
 
Nota: Se presenta una sinopsis de las densidades obtenidas en cada repetición en cada repetición de la 
síntesis de Glicerolformal asistida de energía por microondas. 
4.3.5. Caracterización espectrofotométrica infrarroja 
 
Para la caracterización por espectrofotometría infrarroja se utilizó las muestras más representativas 
de cada repetición según los resultados obtenidos con los parámetros de evaluación. A continuación 
se detalla que muestras fueron utilizadas.   
 
 
 
 
 
  
56 
 
Tabla 4.3.5-1 Muestras representativas para caracterización por Infrarrojo 
 
Parámetro C1T1 
(3° repetición) 
C1T2 
(3° repetición) 
C2T1 
(1° repetición) 
C2T2 
(2° repetición) 
Densidad 
(g/mL) 
1,2169 1,2150 1,2210 1,2200 
Índice de 
refracción 
1,448 1,495 1,4510 1,4520 
Punto de 
ebullición °C 
193 193 195 195 
 
Nota: En base a los resultados antes expuestos, se realizó el análisis por el infrarrojo de las muestras 
seleccionadas. 
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4.3.6. Espectroscopia de infrarrojo. 
Se realizó una espectrofotometría infrarroja de los productos obtenidos de la síntesis asistida de energía por microondas en cada repetición.  
 
 
Figura 4.3.6-1 Espectro correspondiente a la muestra C1T2
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Figura 4.3.6-2 Espectro correspondiente a la muestra C2T2 
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Figura 4.3.6-3 Espectro correspondiente a la muestra C1T1
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Figura 4.3.6-4 Espectro correspondiente a la muestra C2T1
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Figura 4.3.6-5 Espectro correspondiente a la muestra Cloroformo
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CAPITULO V 
5. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES 
5.1. Conclusiones 
 
• En base al objetivo general del numeral 1.4.1 se concluye que se sintetizó Glicerolformal a 
partir de una reacción de glicerina con formaldehido asistida de energía por microondas 
• Se concluye que no existe diferencia significativa entre los tratamientos, debido a que el 
análisis de varianza del arreglo factorial A x B demostró que F calculada es menor que F 
tabulada por el cálculo del estadístico F, para todos los casos, por esta razón se demuestra que 
en todos los tratamientos C1T1, C1T2, C2T1, C2T2 se logró la síntesis de Glicerolformal.  
• En base a los objetivos específicos propuestos en el numeral 1.4.2 se comprobó que el tiempo 
de reacción de la síntesis de Glicerolformal asistida de energía por microondas es ventajosa en 
relación al tiempo que se empleó para la obtención del Glicerolformal por el método 
convencional debido a que el primero fue realizado en alrededor de 20 minutos y mientras que 
el segundo proceso demandó de 16 horas realizados en tres días de síntesis para obtener el 
producto.  
• En base a los objetivos específicos propuestos en el numeral 1.4.2 se calculó el porcentaje de 
rendimiento de la síntesis de Glicerolformal por el método clásico: 57,2% así como el de la 
síntesis asistida de energía por microondas con los siguientes valores para Concentración uno 
y temperatura uno en la primera repetición 6,09%, segunda repetición 3,76%, tercera 
repetición 11,49%, cuarta repetición 8,41%; Concentración uno y temperatura dos en la 
primera repetición 6,31%, segunda repetición 11,90%, tercera repetición 8,22%, cuarta 
repetición 5,90%; Concentración dos y temperatura uno en la primera repetición 9,26%, 
segunda repetición 6,09%, tercera repetición 10,01%, cuarta repetición 11,71%; 
Concentración dos y temperatura dos en la primera repetición 9,85%, segunda repetición 
9,84%, tercera repetición 12,14%, cuarta repetición 10,56%. 
Se comparó los porcentajes del rendimiento del Glicerolformal obtenido por la síntesis asistida 
de energía por microondas con el porcentaje de rendimiento de Glicerolformal obtenido por el 
método convencional, se concluyó que el rendimiento obtenido por el método convencional es 
superior al que usa energía de microondas. 
• En base a los objetivos específicos planteados en el numeral 1.4.2 se concluye que se sintetizó 
Glicerolformal por una síntesis asistida de energía por microondas donde se utilizó dos 
temperaturas (100°C y 120°C) modificando las concentraciones del reactivo limitante 
(Formaldehido 1,9982 mol y 1,500 mol) bajo condiciones ambientales normales. 
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• En base a los objetivos específicos propuestos en el numeral 1.4.2  correspondientes a la 
caracterización por medio de los parámetros de evaluación se  obtuvo los siguientes resultados 
en el método de síntesis asistida de energía por microondas:  
 
Parámetro Concentración/Temperatura 
C1T1 C1T2 
Repetición 1° 2° 3° 4° 1° 2° 3° 4° 
Índice de 
Refracción 
1,443 1,449 1,448 1,45 1,47 1,452 1,495 1,45 
Densidad  
(g/mL) 1,2164 1,214 1,2169 1,2120 1,2100 1,2099 1,215 
 
1,2098 
 
Punto de 
ebullición 
(°C) 
194 193 193 194 194 192 194 193 
 
Parámetro Concentración/Temperatura 
C2T1 C2T2 
Repetición 1° 2° 3° 4° 1° 2° 3° 4° 
Índice de 
Refracción 
1,4510 1,4520 1,4510 1,4520 1,4510 1,4520 1,4510 1,4520 
Densidad  
(g/mL) 
1,221 1,215 1,221 1,215 1,221 1,215 1,221 1,215 
Punto de 
ebullición 
(°C) 
195 194 195 194 195 194 195 194 
 
Mientras que el método de síntesis por el método clásico se obtuvo: 
Parámetro Método Clásico 
Punto de ebullición °C 196 
Densidad (g/mL) 1,219 
Índice de refracción 1,45 
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Por lo que se concluye que el producto sintetizado por el método que uso energía por 
microondas y el producto sintetizado por el método clásico corresponde al Glicerol Formal, 
luego de hacer una comparación de estas propiedades físicas con las del estándar de referencia 
(Ver Anexo C).    
En base a los objetivos específicos propuestos en el numeral 1.4.2  correspondientes a los 
parámetros de evaluación, al realizar la caracterización espectrofotométrica se obtuvo un 
espectro infrarrojo en el que presenta cinco fuertes bandas características de los acetales cíclicos 
debido a las vibraciones de tensión C – O del enlace C – O – C localizadas entre 1.040 y 1.200 
cm-1  (aprox. 1.040, 1.060, 1.080, 1.140 y 1.180 cm-1) asimismo aparece la estructura de picos 
correspondiente, las vibraciones de tensión C – H de la agrupación – O – CH2 – O --  entre 
2.730 y 2.980 cm-1 por lo que se concluye que los espectros de los productos obtenidos por la 
síntesis asistida de energía por microondas corresponden al espectro de Glicerolformal después 
de haber realizado la comparación con el espectro Infrarrojo del estándar de referencia (Ver 
Anexo C). 
 
5.2. Recomendaciones 
 
• En el procedimiento de la síntesis de Glicerolformal asistida de energía por microondas al 
momento de utilizar como catalizador el ácido sulfúrico concentrado se puede utilizar como 
opción una resina de intercambio iónico debido a que es menos reactiva que el ácido sulfúrico 
concentrado. 
• En la síntesis de Glicerolformal asistida de energía por microondas se debe experimentar 
utilizando las condiciones que fueron empleadas en el procedimiento clásico (ver metodología 
3.4.2.1) 
• El formaldehido y la glicerina que va a ser utilizada como reactivos en ambos métodos de 
síntesis debe tener la menor cantidad de agua utilizando previamente una destilación o algún 
agente desecante. 
• Realizar otras síntesis de Glicerolformal bajo nuevas condiciones ambientales con el fin de 
incrementar el porcentaje de rendimiento de la reacción.         
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ANEXO A: ESPECIFICACIONES Y PROTOCOLO DE ANÁLISIS DE GLICEROL 
FORMAL. 
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ANEXO B: TABLA DE  DISTRIBUCIÓN F-FISHER 
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ANEXO C: FICHA TÉCNICA DE LA SOLUCION ESTANDAR  
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ANEXO D: ESPECTRO INFRARROJO QUE CORRESPONDE AL ESTÁNDAR DE 
GLICEROL FORMAL 
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